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ONUR SOZU
Yiiksek lisans Tezi olarak sundugum “Elektrokimyasal Olarak Uretilen Manyetik
Nanotellerde Manyetoempedans Etki” baslikli bu ¢alismanin bilimsel ahlak ve geleneklere
aykirt diisecek bir yardima basvurmaksizin tarafimdan yazildigini1 ve yararlandigim biitiin
kaynaklarin, hem metin icinde hem de kaynak¢ada yOntemine uygun bicimde

gosterilenlerden olustugunu belirtir, bunu onurumla dogrularim.
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OZET

Son zamanlarda manyetoempedans etki (MI) manyetik alan sensorii, kuvvet
sensOrii, akim sensorii ve biyosensor olarak teknolojide kullanilmaya baslanmistir. Gelisen
teknoloji ile birlikte miimkiin oldugu derecede kiigiik sensorlerin iiretimi kagiilmaz hele
gelmistir. Gelistirilen bazt MI sensorler nanoTesla mertebesinde hassasiyete sahiptirler,
fakat genel olarak gelistirilen en kii¢lik MI sensor 2-3 mm boyutundadir.

Bu nedenle, bu tezde manyetik nanotellerin manyetoempedans &zellikleri
calisilmistir. Oncelikle NiFe ve ConiFe nanoteller dc elektrokimyasal toplama teknigi ile
anodik olarak oksitlenmis ¢ok yiiksek yogunlukta gdzeneklere sahip alumina (AAO)
tabanlarin  i¢inde {retildi. Elektrokimyasal toplanma siiresince ¢dzeltinin iyon

konsantrasyonu, pH’ 1, sicakligt ve depozisyon potansiyeli gibi elektrokimyasal banyo



parametreleri sabit tutulmustur. Taramali ve geg¢irimli elektron mikroskobu ¢alismalarindan
nanotellerin ¢aplarinin 250-310 nm ve boylarinin 25-40 pum oldugu gozlenmistir.

Ikinci olarak, nanotel diizenlerinin her iki tarafina elektriksel kontaklar yapilarak,
nanotellerin manyetoempedans Ozellikleri arastirildi. Biitiin MI egrileri yliksek sekil
anizotropisinden dolay1 tek pik davranigi gostermistir. Maksimum MI degisimi, NiFe
nanotelleri i¢in 79 MHz siiriicli akim frekansinda ~1.45 % iken, CoNiFe nanoteller i¢in %
2.72 civarinda Olgiilmiistiir. Artan siiriicii akim frekansi ile birlikte MI 6nce artmis, daha
sonar keskin bir pik verdikten sonar tekrar azalmistir.

Son olarak tek bir NiFe nanotele odaklanmis iyon demet sistemi (FIB) ile kontak
yapilarak, tek bir nanotelin MI 6zellikleri arastirilmistir. Diisiik frekanslarda M1 degisimi %
1’ in altinda iken 4 GHz’ de degisim % 3.5° a yaklagmistir ve daha yiiksek frekanslarda M1

degisimi tekrar azalmgtir.

Anahtar Kelimeler: manytoempedans, nanotel, elektrokimyasal toplama, nanokontak.



ABSTRACT
Ph.D. Thesis

PRODUCTION of MAGNETIC NANO WIRES BY ELECTRODEPOSITION
TECHNIQUE and THEIR PROPERTIES

Ece AYDOGMUS

Inonu University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Physics

xiii+ 99 pages

2014

Supervisor: Prof. Dr. Funda Ersoy ATALAY

Recently, the effect of magnetoimpedance (MI) has been used in technology such as

magnetic field sensor, force sensor, current sensor and biosensor. The production of sensors
as small as possible inevitable with developing technology. Some of the developed MI
sensor has a nanoTesla resolution, but the smallest developed MI sensor has 2-3mm length.

Therefore, in this thesis, magnetoimpedance properties of magnetic nanowires were

studied. First, NiFe and CoNiFe nanowires were grown in highly ordered porous anodic
alumina oxide (AAO) templates by dc electrodeposition. During the deposition process
some electrochemical bath parameters such as ion content, pH, deposition voltage, and
temperature of solution were kept constant. Scanning electron microscopy (SEM) and

transmission electron microscopy (TEM) images showed that wires have diameters of

about 250-310 nm and length 25-40 pm.



Second, electrical contacts were made on both sides of the nanowire array and their
magnetoimpedance (MI) properties were investigated. All the MI curves showed single
peak behavior due to the high shape anisotropy. The maximum MI change at the 79 MHz
driving current frequency was ~1.45 % for NiFe nanowires. The maximum MI change at
the 33 MHz driving current frequency was 2.72 % for CoNiFe nanowires. The magnitude
of MI first increases and after a sharp peak, it starts to decrease with increasing driving
current frequency.

Finally, metal contacts to single NiFe nanowire was obtained using focused ion
beam (FIB) system, the MI properties of single nanowire was also investigated. Although
the MI change at low frequency was under 1 %, it was approached to 3.5 % at the 4 GHz.

Maximum MI change was again decreased at higher frequencies.

Keywords: magnetoimpedance, nanowire, electrodeposition, nanocontact.
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1. GIRIS

Nanoteknoloji metrenin milyarda biri anlamina gelen 6l¢ii birimidir. Yeni bir
teknoloji dali olan nanoteknoloji Latincede ’clice’” anlamma gelen ‘’nano’
kelimesinden gelmektedir. Nanoteknolojinin gelisimi ise ilk defa {inlii Amerikali
fizik¢i Richard Feynman (1918-1988) tarafindan ortaya atilmigtir. Feynman 1959
yilinda bir konferansta “Asagida daha ¢ok oda var” baslikli konusmasinda ilk defa
nano boyutlardaki diinyaya deginmistir. Feynman’in bu konusmasinda minyatiir
bilgisayarlar, kii¢iik boyutlarda motorlar, 24 ciltlik Britannica ansiklopedisinin bir
toplu igne basina yazilabilmesi ve atomlara hiikmetme, yeniden diizenleme gibi
olanaklardan bahsetmesi dikkat ¢eken hususlardir [1]. Nano boyutta ¢alismalarin
baslanmasiyla birlikte {iretilen malzeme ve numunelerin morfolojileri belirlemek ve
goriintiilemek bir hayli zor olmustur. 1981 yilinda “Taramali Tiinelleme
Mikroskobu” IBM tarafindan gelistirilmistir. Bu c¢alismada katkis1 olan
aragtirmacilar, bu buluslar: ile 1986 yilinda Nobel Fizik Odiilii’nii almislardir [2].
Ayn1 zamanlarda STM mikroskobunun bir tiirevi olan “Atomik Kuvvet Mikroskobu”
gelistirilmistir. Feynman’in bahsetmis oldugu cihazlarin (SEM, AFM, vb.)
1980’1lerde gelistirilmesi ve es zamanh olarak gelisen bilgisayar kapasiteleri ile nano
boyutlarda 6lgiim ve modelleme yapilmas: miimkiin olmustur [2]. 1990’1arin basinda
Rice Universitesi’nde Richard Smalley ve arkadaslar1 60 karbon atomunun simetrik
bi¢imde siralanmasiyla elde edilen futbol topu seklindeki “fullerene” molekiilleri
gelistirilmistir [2]. Bu molekiil 1 nanometre biiyiikliigiinde ve gelikten daha giiglii,
plastikten daha hafif, elektrik ve 1s1 gegirgen bir yapiya sahiptir. Bu arastirmacilar
1996 yilinda Nobel Kimya Odiilii'nii almiglardir. 1992 yilinda Erix Drexler,
nanosistemler konulu kitabin1 yayimlamistir [2]. 1993 yilinda Iijima ve Bethune tek
duvarli karbon nanotiipleri kesfetmislerdir. Ayrica 1993 yilinda ABD’deki Rice
Universitesinde ilk “nanoteknoloji” laboratuvarr kurulmustur [2]. 1997 yilinda N.
Seeman ilk defa DNA molekiiliinii kullanarak nanomekanik aygit yapmistir. 1997°de
ilk defa nanotiip kullanilarak elektrik akimi 6l¢iilmiistiir [2]. 1999 yilinda J.M. Tour
ve M. Reed ilk defa tek organik molekiil ile elektronik anahtar yapmay1
basarmiglardir [2]. 1999 yilinda ABD’de Bill Clinton, nanoteknoloji alaninda
yiiriitiilen arastirma, gelistirme ve ticarilestirme faaliyetlerinin hizin1 artirma amacini
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tastyan ilk resmi hiiklimet programini, “Ulusal Nanoteknoloji” adimini baslatmustir.
2000 yilinda ilk defa nanoteknoloji arastirmalari igin 422 milyon $ kaynak
ayrilmistir. 2001 yilinda ilk defa nanotiliplerden transistor ve mantik devreleri
yapilmistir. 2002 yilinda siiperorgii nanoteller iiretilmistir. 2005 yilinda ise Rice
Universitesi arastirmacilar1 ilk defa dort tekerlekli nano araba modelini hareket
ettirmistir [3].

Yapilan c¢alismalarda boyutlar nanometre Olgeklerine yaklastiginda
malzemenin fiziksel oOzelliklerinin kuantum mekaniginin kontroliine girdigi
goriilmiistiir. Yar iletken olan silisyumdan yapilan bir tel nanometre boyutlarinda
iletken Ozellik gdstermektedir. Yine nano boyutlarda atomlar arasi bag yapis1 da
degismektedir, mekanik olarak malzeme giiclenirken ya da zayiflarken, elektronik
olarak iletkenlik 6zelligi tiimiiyle degisebilmektedir.

Nanoyapilarin  elde edilmesinde iki temel yaklasgim kullanilmaktadir
bunlardan birincisi, “asagidan yukar1” yaklagimi biyoloji kdkenli olup, organik veya
inorganik yapilart maddenin en temel birimi olan atomlardan baslayarak atom atom,
molekiil molekiiliin insa edilmesi yontemini ifade eder. ikinci yaklasim “yukaridan
asag1l” yaklagimi olup, makineler, asitler ve benzeri mekanik ve kimyasal yontemler

kullanilarak nano yapilarin fabrikasyonu ve iiretilmesi yontemlerini ifade eder [4-5].

Malzemeler igyapilarina ve boyutlarina gore farkli  sekillerde
siniflandirilmaktadirlar ve malzemenin nasil bir yapida oldugu boyutuna gore
belirlenmektedir. Boyutlara gbre malzemelerin birgok oOzelligi  degisim
gostermektedir. Malzemelerde boyut kavrami, malzemenin serbest elektronlarinin
hareket edebilme serbestlikleri ile belirlenen bir olgu olup malzemenin yapisindaki
elektron akimi serbestlik derecesine gore belirlenir. Eger serbest elektronlar eksensel
olarak ii¢ yonde de hareket edebiliyorlarsa malzeme 3D (ii¢ boyutlu) yap1 olarak
adlandirilir. Serbest elektronlar sadece iki yonde hareket edebiliyorlarsa 0 zaman
malzeme 2D (iki boyutlu) yapiya sahip malzemedir. Biitiin katmanli yapilar iki
boyutlu malzemeler simifindandirlar. Katmanli yapilarda bir kat, bir cins atomdan
olusurken, baska bir kat da farkli bir atom cinsinden olusur. Elektron serbestlikleri
tek yonde olan malzemeler ise 1D (bir boyutlu) yapilar olarak adlandirilir.
Nanoteller, nanotiipler ve kuantum telleri bu siniflandirmada yer alir. Ayrica bu

yapilarla beraber, serbest elektronlari bulundugu halde, ii¢ yonde de sinirlanmig olan
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bir yapiya sahip oldugu icin hareket yetenekleri olmayan yapilar da vardir. Bu
yapilara da 0D (sifir boyutlu) yapilar denilmektedir. Nanotop, kuantum noktalar ise
0D yapilardir [6]. Sekil 1.1’de nanoyapilarin boyut olarak siniflandirilmasi

verilmistir.

3D

nano yapih fiber kompozitler

i

ince filmler, kuantum duvarlar

nanotel, nanotiip, kuantum tel

nanokiireler. kuantum noktalar

Sekil 1.1 Nanoyapilarin boyut olarak siniflandirilmasi [7].

Genellikle asagidan yukar1 yaklagimla tiretilen ve 107 m civarinda capa sahip
olan nanoteller bircok Ozelliginden dolayr gelisen teknolojinin  zeminini
olusturmaktadir. Nanotellerin essiz 6zellik gostermeleri, yiiksek ylizey hacim oranina
sahip olmalari, nano boyutta cihaz tliretimi, elektronik uygulamalar agisindan olduk¢a
onem tasimaktadir. Ornek olarak giiniimiizde tek bir nanotel ile p-n eklemi
yapilmakta ve teller arasinda kontak alabilmektedir [8-9]. Alan etkili transistorler
(FET) nanotellerle yapilmakta ve oldukca hassas yiiksek duyarlilikta sensorler
iiretilebilmektedir. Sekil 1.2°de farkli diizenlenise sahip nanoteller verilmistir.
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Sekil 1.2. Laboratuvarda iirettigimiz farkli diizenlenisteki nanoteller.

Biz bu tez ¢alismasinda temel olarak nanoboyutta tellerin iiretimi ve manyetik
ozellikleri ile ilgilenecegiz. Nanoteller genellikle taban bazli sentezleme yontemiyle
tiretilir. Buhar fazli nanotel sentezleme yontemleri buhar-sivi-kat1 (VLS), buhar-kati
(VS) yontemi, kati-stvi-katt (SLS) yontemlerini igerir. Taban bazli nanotel
sentezleme yontemleri ise solvotermal, hidrotermal, polyol, kimyasal buhar
depolama, fiziksel buhar depolama yontemlerini ve bizimde nanotel {iretme
yonteminde kullandigimiz diisiik maliyetli olmasi, diger tekniklerdeki gibi yan
donanimlara (6rnegin yliksek vakum iinitesi gibi aletlere) ihtiyag duyulmamasi ve
uygun tabanlara istenilen yapinin olusturulmasi gibi avantajlara sahip olan

elektrokimyasal yontemi igerir [10].

Bu tezimizde NiFe, CoNiFe nanotelleri elektrokimyasal yontemle elde
edebilmektir. Urettigimiz manyetik nanaotellerin manyetoempedans &zelliklerini
inceleyerek sensor tretimi gerceklestirmektir. Daha Once bu alanda calisma

yapilmamis ve ilk olarak bizim tarafimizdan yapilmistir.

:19



2. MANYETIK OZELLIiKLER

Tiim malzemeler, sahip olduklar1 atomik yapilarina ve sicakliklarina bagl
olarak manyetik 06zellik gosterirler. Manyetik o6zellikler, malzemenin yapisini
olusturan atomlarin elektronlarinin ¢ekirdek ve kendi ekseni etrafinda donme
hareketi sonucu meydana gelen manyetik momentlerden kaynaklanmaktadir.
Manyetik moment ise yiiklii bir parcacigin bir “r” yarigapl dairesel yoriingede
hareket etmesiyle olusmaktadir. Malzemelerin manyetik davraniglari diamanyetizma,
paramanyetizma, ferromanyetizma, antiferromanyetizma ve ferrimanyetizma olmak
lizere bes grupta incelenebilir. Bu diizenlenisler asagida kisaca bahsedilmistir.

Atomlart siirekli manyetik dipol momente sahip olmayan maddelere
diamanyetik maddeler denir. Diamanyetik malzemelere bir manyetik alan
uygulandiginda, Lenz yasasina gore, malzeme igerisinde uygulanan alan zit yonde
indiikleme akimi olusur. Diamanyetik malzemede bulunan manyetik momentlerin,
uygulanan manyetik alana gore yonelimi Sekil 2.1° de gosterilmektedir. Bir dis

manyetik alan uygulandiginda ise manyetik momentler, uygulanan alana zit yonde

zayif manyetik dipol moment olusturacak sekilde diizenlenirler.

Sekil 2.1. Diamanyetik malzemelerde bulunan manyetik dipol momentlerin
uygulanilan manyetik alana gore yonelimleri [11].

Paramanyetizmada manyetik momentler gelisi glizel yonlerde siralanmiglardir
ve miknatislanma, vektorel olarak sifirdir. Ciinkii ¢cok sayida molekiil {izerinden
toplam alinmaktadir. Ancak malzemeye manyetik alan uygulandiginda rasgele
yonlerde yonlenmis olan momentlerin yonelimi degiserek alanla ayni yonii almaya

caligirlar ve manyetik dipoliin enerjisi azalir. Uygulanan manyetik alan kaldirilirsa
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miknatislanma tekrar sifir olur. Bu nitelikli malzemelere paramanyetik maddeler

denir (Sekil 2.2).

Sekil 2.2. Paramanyetik malzemede bulunan manyetik dipol momentlerin
uygulanilan manyetik alana gore degisimi [11].

Ferromanyetik malzemede her bir atom, net bir manyetik dipol momente
sahiptir. Manyetik dipol momentler arasindaki kuantum mekaniksel degis-tokus
etkilesmeleri, manyetik momentlerin paralel dizilimine neden olmaktadir (Sekil 2.3).
Ferromanyetik malzemeye, disaridan bir manyetik alan uygulandiginda manyetik
momentler, alan dogrultusunda diizenlenirler ve toplam miknatislanmay1 arttirirlar
(Sekil 2.3b). Manyetik momentler manyetik alan altinda ayni hizaya getirildikten
sonra, dig manyetik alan kaldirildiginda bile malzeme miknatislanma o6zelligini

korur.

Sekil 2.3. Ferromanyetik malzemede bulunan manyetik dipol momentlerin a)
manyetik alan yoklugunda b) manyetik alan altinda diizenlenisleri [11].



Ferromanyetik maddeler domeyn ( bdlge ) denilen boélgelere ayrilmistir. Bu
bolgelerin her biri tam olarak kendiliginden miknatislanmistir. Yani bolgelerin her
birindeki manyetik momentlerin tamamui belirli bir yone dizilmislerdir. Domeyndeki
kendiliginden miknatislanmayi1 olusturan i¢ alanlarin kaynagi manyetik etkilesimler
degildir. Bu kuvvetlerin kaynag1 degis-tokus denilen bir etkilesimdir. Bu etkilesim
1926 yilinda Heisengerg tarafindan kesfedilmistir. Bu kuantum mekaniksel bir
sonuctur. Bu etkilesim hareket durumlarina bagli olarak iki komsu elektronun
spinlerinin paralel veya antiparalel yonelmesine neden olur. Spinler antiparalel ise,
tiim bu kuvvetlerin toplam1 ¢ekicidir ve yapi kararlidir. Spinler paralel ise, atomlar
birbirini iter. Degis-tokus etkilesimi olarak tanimlayacagimiz bu etkilesim Pauli
disarlama etkisini de igermektedir. Bu degis tokus etkilesimi elektrostatik kaynakli
olup manyetik kuvvetlerden ¢ok biiyiiktir [12]. Ferromanyetik malzemelerin
manyetik momentleri, sicaklik etkilerine ragmen dis manyetik alan altinda
diizenlenirler. Eger ferromanyetik malzemenin sicakligi, Curie sicakligi adi verilen
degerden daha biiyiik bir degerdeyse, bu diizenlenis bozulur ve malzeme
ferromanyetik durumdan paramanyetik duruma geger [13].

Manyetik  maddelerde  gozlenen diger bir manyetizma tiirlide
antiferromanyetizmadir. Ferromanyetlerde spin yonelimleri ayni1 yonde iken
antiferromanyetlerde birbirine zit olacak sekilde spin yonelimleri vardir (Sekil 2.4).
Antiferromanyetizma kurami ilk kez Neel tarafindan onerilmistir. Antiferromanyetik
bir maddenin manyetik duygunlugu, tiim sicakliklarda pozitif ve kiiciiktiir. Fakat
sicaklik azaldik¢a duygunluk oOnce artar ve T=Ty Neel sicakliginda pek keskin
olmayan bir maksimumdan gegereck azalmaya baglar. Madde Neel sicakliginin

istlinde paramanyetik, altinda antiferromanyetiktir [14].
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Sekil 2.4. Antiferromanyetik malzemede bulunan manyetik momentlerin

diizenlenimi [11].

Ferrimanyetik malzemeler ise, zit yonde, farkli biiyiikliikte ve anti paralel
manyetik momentlere sahiptirler (Sekil 2.5). Bileske manyetik moment ise, zit
yondeki manyetik momentlerin farkina esittir. Manyetik alan etkisinde,
ferromagnetlere  benzer davramig  gosterirler.  Ferrimanyetik ~ malzemeler,
ferromanyetizmada oldugu gibi Curie sicakliginin iizerinde paramanyetik davranis

gostermektedirler

OISICIS
SACISAO
CISAOLIS
SIOIIO

Sekil 2.5. Ferrimanyetik malzemede bulunan manyetik momentlerin diizenlenisi
[11].

Koersivite ise maddenin manyetizasyonunu sifirlamak i¢in uygulanmasi
gereken dis manyetik alanin biiyiikliigiidiir. Koersivite degeri 0-100 Oe degerinde
olan malzemeler yumusak miknatishk 0Ozelliklerine sahip malzeme olarak

bilinmektedir, biiylik olan malzemelere ise sert manyetik malzeme olarak bilinir.
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Yumusak miknatislik 6zelliklerine sahip malzemeler, motorlar, manyetik sensorler,
transformatorler, manyetik okuma-yazma kafalari, manyetik depolama cihazlar gibi
elektromanyetik cihazlarin tasarimi gibi bircok alanda ilgi uyandirmislardir [15].
Ozellikle Fe ve Co bazli manyetik malzemeler, mikro-elektromekanik sistemler ve
manyetik kayit ve okuma kafalarinda, veri depolama ortamlari gibi manyetik
cihazlarin tasariminda genis bir sekilde kullanilmaktadir. Yiiksek kapasiteli ve
yiiksek hizli tasarlanan bilgisayarlarda manyetik ince film kafalar, kullanilan hard
disklerin en 6nemli bilesenlerindendir. Yiiksek manyetik doyum noktasina ve diisiik
koersivitede yumusak miknatislik Ozelliklerine sahip manyetik okuma-yazma
kafalariin gelistirilmesi, yeni nesil yiiksek kapasiteli kayit cihazlarinin tasarimi igin
zorunlu adimlardan biri haline gelmistir. Son yillarda bir¢ok bilim adami, her gegen
giin kapasitesi artan manyetik kayit cihazlari i¢in yumusak miknatislik 6zelliklerine

sahip malzemeler gelistirmeye ¢aligmaktadir [15-17].

sert +—— yumusak

H

Sekil 2.6. Sert ve yumusak manyetik malzemelerin histerisiz ¢evrimleri [18].
2.1. Manyetik Histerisiz Egrisi

Nanoyapidaki manyetik malzemelerin davranist manyetik histerisiz egrisi
kullanilarak belirlenebilir. Histerisiz egrisi manyetik malzeme dis alana maruz
birakildigi zaman manyetik 6zelliklerini anlamamizi saglar. Elde edilen histerisiz

cevrimi malzemeye, numunenin boyuta, sekline ve uygulanan manyetik alanin
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arasindaki etkilesimlere baglidir. Tipik manyetizasyon histerisiz egrisi Sekil 2.7” de

verilmistir.

He

"

+

Sekil 2.7. Manyetizasyon histeresiz egrisi [19].

Histerisiz egrisi birka¢ parametre ile tanimlanabilir bunlar; doyum
manyetizasyonu Ms, kalict manyetizasyon M,, koersiviti Hc, doyum alan1 Hg’dir.
Manyetizasyonu sifir yapmak icin gerekli olan alan degerine koersivite alan1 denir.
Doyum alani M5 doyum manyetizasyonuna ulagmak i¢in gerekli olan alan olarak
isimlendirilir ve Mg malzemedeki biitiin manyetik momentler ayn1 yonde iken elde
edilen degerdir. Kalict manyetizasyon M, ise, H=0 dis manyetik alan sifir oldugu
durumdaki manyetizasyon degeridir. Nanotel dizisi gibi nanoyapilar i¢in koersivite,
doyum manyetizasyonu ve kalict manyetizasyon énemli 6lgiide uygulanan manyetik
alanin yoOniine, ayn1 zamanda da Ornegin boyutuna ve sekline baglidir. Manyetik
sistemlerin davranis1 manyetik serbest enerji ile aciklanabilir. Genel olarak manyetik
sistemlerin davranigini gézlemlemek icin enerji terimlerinin nasil ve ne rol

oynadigini bilmek olduk¢a énemlidir.
2.1.1. Manyetik Domeyn

Kristal yapida manyetizasyonun tek yonlii oldugu bdlgelere manyetik
domeyn ismi verilir (Sekil 2.8). Ferromanyetik bir malzeme, ayn1 yone yonelmis

manyetik momentlerin olusturdugu domeyn olarak isimlendirilen alt bolgelerden
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olusur. Boylece kendi i¢inde domeynlere ayrilan manyetik malzeme, enerjisini
minimum yapmis olur. Malzeme i¢inde iki domeyn birbirinden domeyn duvar ile
ayrilir. Bir bolgeden digerine dogru gecerken manyetik momentlerin dogrultusu

yavas yavas degisir. Bu gegis bolgesi domeyn duvarlarinin kalinligin1 belirler [20].

Sekil 2.8. Manyetik domeynlerin gosterimi [20].

Domeyn ¢ok fazla sayida molekiil tasiyorsa, kararsiz hale gelir ve birbirine zit
yonelime sahip iki domeyne ayrilarak daha kararli bir hale geger. Miknatislanmais bir
ferromanyetik maddenin sicakligi Curie sicakliginin iizerine ¢ikarilirsa, manyetik
domainler diizenini kaybederek maddenin manyetik 6zelliklerin azalmasina yol agar.

Madde sogutuldugunda ise domeyn yapist 6nceki haline geri doner.

2.1.2. Manyetokristal Anizotropi

Manyetik malzemenin kristal yapisindaki yonelime bagli anizotropi enerjisine
manyetokristal anizotropi denir. Bazi manyetik numunelere uygulanan manyetik
alanin yonii onemlidir. Bu numunelerde, kristalin bir dogrultusunda manyetik alan
uygulandiginda manyetik momentler alan dogrultusunda hemen diizenlenirler.
Manyetik momentlerin hemen diizenlendigi bu kristal eksenine kolay eksen denir.
Kristale baska bir dogrultuda manyetik alan uygulandiginda ise, manyetik momentler
daha zor diizenlenmektedirler. Diizenlenisin daha ge¢ ve zor oldugu bu eksene zor
eksen denir. Ayni zamanda manyetik kristallerdeki manyetik momentlerin yapisi
Orgii simetrisinin yansimasidir. Kristal simetrisi manyetik momentlerin kendi
aralarinda etkilesmelerinden etkilenmektedir ve anizotropi enerjisinin artmasina
sebep olmaktadir. Biitiin bu katkilarin toplami1 manyetokristal enerji olarak

bilinmektedir ve Es. 1’ deki gibi ifade edilir [21].
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W, =K,+Kssin" 8+K,sin* 0+ (1)

Burada K, katsayilar olup n=1,2... anizotropi sabitleri olarak adlandirilir. K, terimi
genelde nano boyutta malzemeler i¢in ¢ok kiiciik oldugundan ihmal edilebilir. Tlk
terim K, da bir sabit olup buda goz ardi edilebilir. Bu yiizden esitlik durumundaki
manyetizasyon vektoriiniin kii¢iik sapmalar1 i¢in, anizotropi yogunlugu Es 1°‘deki

ikinci terim kullanilarak Es. 2°deki gibi yaklagik olarak hesaplanabilir.

W, =K, =2K,~2K,cos6=2K,~M-H, (2

Es. 2°den Hx=2K;/Ms anizotropi alanin1 sembolize eder ve Ms manyetizasyon
vektoriiniin ~ biytkligidiir. Kiibik kristal durumunda anizotropi enerjisi
manyetizasyon vektoriinliin cosiniis (a,02,03) yonelimleri ile kiipiin {ic kenari

bakimindan Es. 3’deki gibi ifade edilebilir.

T 2_2 2 2 2 2 - 2.2 2
We=K (5o, + asa; + azop )+ Koo azar @)

2.1.3. Manyetostriksiyon Ve Stres Anizotropi

Manyetoelastik etki olarak da bilinen manyetostriksiyon, uygulanan dis
manyetik alana maddenin verdigi elastik bir cevaptir. Manyetizasyon boyunca
ferromanyetik malzemenin seklinde ve boyutunda meydana gelebilecek degisiklik de
denebilir. Ayn1 zamanda manyetizasyon islemi sirasinda manyetik numunenin seklini
ve hacminde degisim olarakta bilinir. Es yonlii manyetostriksiyon igin
manyetoelastik enerji yogunlugu Es 4’ deki gibi verilir.

-

W, = % A.osin’ 6, (4)

Burada s stresin yonii ve manyetizasyon arasindaki agiy1, As Uygun manyetostriction

sabitini, ¢ belirli bir yon boyunca uygulanan tek eksenli ifade etmektedir [21].
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2.1.4. Sekil Anizotropi

Manyetik bir malzemenin yiizeyinde manyetik yiikler veya kutuplar
olusmaktadir (Sekil 2.9). Yiizeydeki bu yiik dagilimlarinin kendisi bir manyetik alan
kaynagidir ve demanyetizasyon alani (Hp) olarak adlandirilir. Bu adlandirma, olusan
miknatislanmaya zit ydnde olmasindan dolayidir. Ornek olarak, kiiresel olmayan bir
parcacikta miknatislanma uzun eksen boyunca yonelmisse, kolay eksen uzun eksen

boyuncadir. Kiiresel bir pargacik, sekil anizotropisine sahip degildir [21-22].

+ 4+ +

Sekil 2.9. Eliptik bir pargacigin anizotropisine manyetostatik katki a) atomik
goriintii, b) mikroskobik goriintii [11].

Kiiresel nesneler i¢in manyetizasyon uygulanan alanin yoniinden bagimsizdir,
fakat kiiresel olmayan nesneleri igin kisa eksenden ziyade uzun eksen boyunca
manyetize etmek daha kolaydir. Cubuk seklindeki bir nesnede miknatislanma kuzey
kutupta baslar giiney kutupta sona erer, alan ¢izgisi ise kuzey kutuptan giiney kutupa
dogrudur. Malzeme igerisinde alan c¢izgileri ise giiney kutbundan kuzey kutbuna
dogrudur ve malzemenin miknatislanmasina karsidir. Sonu¢ olarak malzeme
icerisindeki manyetik alan malzemeyi demanyetize etme egilimindedir. Bu alan
demanyetize alan Hp olarak bilinir ve manyetizasyona M, ters yonde hareket eder.

Manyetizasyon ve demanyetize arasindaki iliski Es. 5’deki gibidir.

Hp=-NpM (5)
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Np demanyetizasyon faktor olup cismin sekline baglidir. Demanyetizasyon faktorii
yalnizca elipsoit i¢in tam anlamiyla hesaplanmistir. Elipsoit i¢in miknatislanmanin
her yerde aym oldugu distinilmektedir [11]. Manyetostatik enerji Wp,

manyetizasyon vektoriiniin yonelimine bagli olup Es. 6’daki gibi yazilabilir.

W, = % (Na}uxz n Nbﬂ{f 4 NF;U__Z). (6)

Na, Np, N¢ tic temel eksenin demanyetizasyon faktorleridir. Bunlar arasindaki iliski

ise Es. 7’ de verilmistir.

N, +N,+N, =4z (7)

Sekil 2.10°da nanotellerin teorik gosterimlerinde kullanmak i¢in ii¢ elipsoit modeli

sunulmustur.
a)
b) u.....------.........-\-.l?.m......---l-.-...-.u-

Sekil 2.10 a) c>a=b durumu (uzamis yuvarlagimsi) b) c¢>>a>b durumu (ince
elipsoid) c) c=b>a (kutuplar1 basik kiire) [21-23].
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c>a=b Durumu

Sekil 2.10’a da dairesel enine kesitli tek bilesenli bir nanotel i¢in yaklagim
gosterilmistir. Nanotelin en boy orant m=l/d ile belirlenir. Burada 1 nanotelin
uzunlugu, d ise nanotelin capidir. Demanyetizasyon faktorleri Es. 8 ve 9’da

verilmistir [21-23].

m Jr(m2 -1)” H (8)

( 1/2
m—(\m‘—l) )

m 1
N =N, =4 — 1
Ha b =% 2(;”2 ”[m 2(11:2 —1)1;2 '

_ 1 m
Ne=dr 2(}112 - 1){2(1;32 _1)1.#2 .

m+ (mz — 1)“2 }_1
m —(1132 —1)”2 ©)

4

c¢>>a>b Durumu

Sekil 2.10°b deki elipsoid, dairesel olmayan kesite sahip nanoteller i¢in oldukea 1yi
bir yaklagimdir. Demanyetizasyon faktorii Es. 12” de verildigi gibidir [21-23].

i

N,=4rx I:r_ 1—- ! 5 arcsin H} (10)
m-—1 (\mz _1)" !

) (o, w2
N,=N_.=4n 1 ” —arcsin u ~1]. (11)
2(\;;;‘ —1) [,”3 _1)1' - m ,

N, :4ﬁﬁ{ln de )—1] (12)
a+b,

.

C
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c=b>a Durumu

Sekil 2.10 c’deki bu elipsoid ¢ok katmanli nanotellerde, disk seklindeki manyetik
katmanlar1 i¢in oldukca i1yl bir yaklagimdir. Demayetizasyon vektorii Es. 14°de
verildigi gibidir.

\

_lab ab(3a+Db) (13)

N,=4rx S — ,
a+b 2¢° \a+b/ 4c’(a+b)

b | abl‘[' de

;-

a _la_bl\[ 4c | ab(a+ 3b)

N.=4rx > 5 .
' a+b 2c¢ \a+b/ 4c’(a+D)

(14)

Sekil 2.11’de c¢c>b=a durumu i¢in demanyetizasyon faktorii ile en-boy oranina
baglilik gdsterilmektedir. En boy orani oldukca biiylikse nanotel sonsuz uzunlukta bir

silindir olarak diigiiniilebilir, m>10 degeri igin bu yaklasim kullanilabilir [21-23].

75T
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—_
g 54’
©
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>
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Z a5t
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£
)]
(@)

0 25 5 75 10 125

En-boy orani

Sekil 2.11. Demanyetizasyon faktoriiniin en boy fonksiyonuna gore degisimi [21].
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2.1.5. Zeeman Enerji

Zeeman enerji uygulanan dis alan ile manyetizasyon vektorii arasindaki etkilesme

enerjisi olarak tanimlanir ve Es. 15°deki gibi verilir [21].

w,=-M-H (15)

2.1.6. Degis-Tokus Enerjisi

Exchange etkilesim fikri ilk kez 1928 yilinda Heisenberg tarafindan tanitilmistir.
Ferromanyetik malzemelerde oldukca genis molekiiler alan hareketlerinin kaynagini
yorumlamak icin ortaya ¢ikmistir ve bu etkilesimin nedeni kuantum mekaniksel

etkidir. Exchange enerjisi Es. 16’ deki gibi verilebilir.
Wy=-2>JSS, (16)
i

Burada S; ve S komsu spinleri temsil ederken, Jj; terimi klasik fizikte karsilik gelen
bir tanim1 olmayip exchange integrali olarak bilinir. J;;>0 ise spinler birbirine paralel
hale gelir bu olgu ferromanyetizma olarak tanimlanir. J;;<O spinler antiparalel hale

gelir bu olguda antiferromanyetizma olarak bilinir [11].
2.1.7. STONER-WOHLFARTH MODELI

Manyetik sistemlerde manyetizasyon kavramini anlamak icin gelistirilen bir
modeldir. 1947’ de Stoner-Wohfarth tarafindan yapilan ¢alismada, ferromanyetik bir
numune i¢in ideal tek parcaciklar tanimlamistir. Bu parcaciklarin sadece kolay eksen
anizotropisine sahip oldugu ve manyetize olurken homojen manyetizasyon
yonelimleri dikkate alinmistir. Cevre 1s1 etkisi ve parcaciklar arasindaki etkilesmeler
thmal edilmistir. Modelin en temel yaklasimi tek parcacikli sistemleri ele almis ve bir
pargcacigin elipsoit geometrisine sahip oldugu varsayillmistir. Nanotellerde
koersivitenin agiya bagimliligi manyetik doniis kavrami igerisinde verilmektedir.
Koersivite ve manyetik donme her iki kavramda 6nemli 6l¢iide uygulanan alanin
yoniine bagli parametrelerdir. Nanoboyutta manyetik malzemelerin manyetik
donmesi (magnetic reversal) i¢in ¢esitli mekanizmalar sorumludur. Bunlar; koherent

donme, manyetizasyon kivrilmasi, manyetizasyon burulmasi, ya da domain duvar
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hareketidir. Kritik boyuttan daha biiyiik bir boyuta sahip manyetik ortam igin rg,
spin donmesi ve domain duvar hareketi ile manyetizasyon donme meydana gelir.
Manyetik ortam rsy den daha kiigiik ise o zaman tek bir domein oldugu diisiliniiliir ve
bu durum i¢in sadece iki mod 6nemlidir bunlar; koherent donme (tutarli donme) ve
kivrilma moddur [23]. c>a=b durumu i¢in kritik yarigap rsy, tek domeinli pargaciklar

icin Es. 17’ de verildigi gibidir

| 64 2r
rg= 4| . l]n( fa l)] (17)
VN a

A degis tokus uzunlugu (erg/cm), N¢ ana eksen boyunca demagnetization faktorii, Ms

doyum manyetizasonu (emu/cm?), ve o; yakin komsu araligidir.
2.1.7.1. Koherent Donme

Bu modelde tiim manyetik momentler paralel hizalanmislardir ve reversal
islemi sirasinda kolay eksenden uzaklasarak donme gergeklestirirler. Bdylece
sistemdeki Exchange enerjisi minimize edilmis olur. Koherent donme ve kivrilma

Sekil 2.12°de verildigi gibidir [23].

Sekil 2.12. c>a=b i¢in manyetizasyon donme a) tutarli (coherent) donme b) kivrilma
donme c) tutarli donme igin kordinat sistemi [23].
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Stoner—Wohlfarth (SW) koherent donme modelinde toplam enerji dis alandan
dolayr1 Zeeman enerjisi ve manyetoelastik (demanyetizasyon) enerjinin

toplamlarindan olusmaktadir.
(18)

E=Ep+EH

Burada Ep manyetoelastik enerji ve Ey manyetoelastik enerjidir. Tutarlt bir donme
analizi i¢in kullanilan koordinat sistemi, Sekil 12¢' de gosterilmistir. c>a=b igin

manyetostatik enerji Es. 19° da ki gibi verilir.
E, = K, sin” (0 0,). (19)

0o dis manyetik alanla, manyetizasyon kolay ekseni arasindaki acidir. 0
manyetizasyon ve uygulanan alan arasindaki acidir. K, tek eksenli sekil anizotropi
sabitidir. Es 18’de Ey yerine Ey=-H.M yazilarak toplam manyetik enerji Es 20°de
verildigi gibidir.
E=Ksin’ (0—0)—H-M_.
(20)

Alan ekseni boyunca manyetizasyon bilesenleri M=Mcosf oldugundan asagida ki
hali alir.

E = K sin (0 — 0,) — HM_cos0. (21)

Toplam enerjinin minimize oldugu kabul edilirse (dE/d6=0)

2K sin(0 — 0,)cos (0 — 0,) + HM sin0 = 0. (22)

Elde edilir. Bu ifade h=H/(2K,/Ms) kullanilmasi ile

sin(0) — 0,)cos (0 — 0,) = —hsinf. (23)

indirgenir. Yine 2sinocosa=sin2a trigonometrik ifadesinin kullanilmasiyla
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sin[2(0 — 0,)] = —2hsin0. (24)

ifadesi elde edilir. Bu ifade sin2(0-00)=sin20c0s20¢-sin20pc0s20 kullanilmasi ile

sin20 cos 20/, — cos20sin260, = —2hsin0 (25)
seklini alir. Yine trigonometrik 6zdeslikler kullanilmasi ile
2cosO(1 — cos” {J}l";z cos20, + (1 — 2cos” (1) sin20, (26)

— —2hsinf.

bulunur. indirgenmis manyetizasyon m=M/Ms ve M=Mjscos0 esitliklerinden m=cos0

elde edilir ve Es. 26’da yerine yazilarak Es. 27 elde edilir.

2 i ] il 27
2m(1 — m'}l"'cos 20, + (1 — 2Zm™)sin20, @)
= *=2h(1 — mz}l’;z.
bulur. Burada
o ) E
0 and S50 (28)
dm ab”
ise, bu esitlikleri kullanarak koersivite Es. 29” daki gibi yazilabilir.
-3/2 (29)

h, = (cos™" 0, +sin”0,)

Burada hs=H¢/(2K, /M) olarak verilmistir. A¢iya bagli fonksiyon asagidaki gibi elde
edilir.

tan” (0, — 0,) = —tan(), (30)
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Sekil 2.13’de koherent donme modeli belirli agilar i¢in uygulanmistir. Uygulanan
manyetik alan kolay eksene yakin oldugunda 0< 6g <45, histerisiz dongiisli nispeten

kare seklindedir. Bu durumda Hc ,Hs’ e esittir ve Es. 34’den belirlenebilir.

45 < 0p <90 i¢in uygulana alan manyetizasyonun zor eksenine daha yakindir.
Histerisiz dongiisii keskindir. Bu durumda Hc=Hs ve koersivite alan1 Es. 27°de m=0

konularak Es. 31 elde edilir.
h, = sinf) cosf),. (31)

0° 6, = 30° /

—1 0 1 =1 0 1

h h

(a) (b)

o = 60° 1T, = 90°
o 1/ (

—l < 2 3 —1 3
| 0 1 — | 0 1

h h

(c) (d)

Sekil 2.13. Koherent dénme icin a) 0° b) 30° ¢) 60° d) 90% de histerisiz egrileri [23].
2.1.7.2. Kivrilma Modu

Bu durumda komgsular aras1 manyetik momentler paralel olarak hizalanmamuistir.
Bundan dolay1 sistemin enerjisi de artmistir. Koersivite degeri Es. 36 da verildigi
gibidir.

() (x5
2';\"(' ) 2_,\.’“ - T
h(0) = 2) S

c ) II,' Y Py ! (32)
!(7.\.' _i) in” 0 (7 _i) 2
2N, 5| sin 04 | 2N, ~| cos™ 0
\ s s

Burada N ve N, demnayetizasyon faktorii S indirgenmis yarigaptir.
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2.2. NANOTELLERDE MANYETIK DUZENLENIS VE TERSINIRLIK

Ferromanyetik nanoteller sekil anizotropiden dolayr manyetizasyonun tel ekseni
boyunca yonelmesini tercih eder. Farkli manyetizasyon diizenlenisleri Sekil 2.14°de

verilmistir.

(a) (b) (0

Sekil 2.14. Tek bir telin farkli manyetizasyon diizenlenisleri a) tek bir nanotelin tel
ekseni boyunca doyumu b) ve c) ii¢ nanotelin doyum durumu [21].

Sekil 2.14a’da ki konfigiirasyon demanyatizasyon enerjideki azalma ve sekil
anizotropi ile agiklanabilir. Buradaki sekil anizotropi tek eksenlidir. Bu
konfigiirasyonda demanyetizasyon enerjisi ise tel ekseni boyunca paralel olmayan
hizalanmaya kargt minimize edilmistir. Sekil 2.14b’de uygulanan manyetik alan
icersinde li¢ nanotel dizisi igermektedir. Tellerin manyetik momentlerin hepsi ayni
yonde hizalanmis ve manyetizasyon doyuma gitmistir. Buradaki dis alanin degeri,
demanyetizayon ile toplam alanin iki kat1 kadar uzunluktadir ve buradaki tiim alanlar
pozitiftir. Sekil 2.14c’de ise sagdaki ve soldaki nanotellerin manyetik momentleri
ayni yonde ortadaki farkli yondedir. Komsular arasindaki demanyetizasyon alani

etkilesmesinden dolayr manyetik momentler zit yonde yonelmektedir [21].
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2.3. KAYNAK OZETLERI

D. Navas ve arkadaslar1 [24], Nix Feuoox) alasim nanotel dizilerini, anodik
oksidasyon yontemiyle elde edilmis gozenekli aliimina taban igerisinde
elektrokimyasal yontem ile tiretmislerdir. Burada x=65 ile 100 nm arasinda olup,
nanotellerin ¢apin1 35 nm olarak rapor etmislerdir. Gozenekli tabanin yapisini SEM
ve AFM, kimyasal kompozisyonunu X-isin1 floresans analizi (XRF) ile manyetik
Ozelliklerini ise VSM ile belirlemislerdir. Sekildende goriilecegi gibi alan nanotel
eksenine dik uygulandiginda hibir histerisiz gézlenmezken, paralel ugulandiginda,
manyetik anizotropinin etkin oldugunu gosteren biiyilk bir doyum manyetizasyon
histerisiz yer alir. Kolay eksen nanotel diizenlenisine paraleldir. Sekil 2.16° da ise
histerisiz egrisinin kompozisyona bagimlilig1 gdsterilmistir. Nanotel eksenine paralel
uygulanan manyetik alan oOlgiimlerinde neredeyse birbirine es histerisiz egrileri
gozlemlenmistir. Dogrudan bir karsilastirma igin, biitin numuneler i¢in doyum
manyetizasyonu normalize edilmis ve Onemli Olgiide histerisiz egrisinde
kompozisyona bagimlhilik gozlemlenmemistir. Nanotel kompozisyonu x=77,
optimize edilmis degeri Mr/Ms degeri 0.79 iken, koersivite degeri ise Hc=1232 Oe
olarak elde edilmistir. Koersivitenin en az oldugu deger NigFe3; i¢in

gbzlemlenmistir.

1.5 I

—8—  Hparalel
——  Hdik

1.0

0.5 S

/M7 (A.U)

Ni?g FEET

1 ' 1 " " 1 ' 1
-5000 -2500 0 2500 5000
H (Oe)
Sekil 2.15 NizsFey; nanotelleri i¢in manyetik histerisiz egrileri. Alan nanotel
eksenine dik (o-) ve paralel (mm-) olarak uygulanmistir [24].
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Sekil 2.16. NiFe ‘in farkli kompozisyonlar i¢in histerisiz egrileri [24].

Yine yapilan benzer bir calismada, Khan ve Petrikowski 0,5- 2 pym uzunlukta
FexsNizs nanotelleri  gozenekli aliimina igerisinde elektrokimyasal kaplama
yontemiyle elde etmislerdir [25]. Elde edilen nanotellerin kimyasal kompozisyonunu
X-151n1 spektrometresi (EDX) ile belirlemislerdir. Sekil 2.17” de FepsNiz4 nanotellerin
ve ayn1 kompozisyonlu ince filmin X-1g1n1 kirinim deseni goriilmektedir. Cu tizerine
biiyiitiilmiis FexeNiv4 ince film, rastgele yonelimli ¢oklu-kristal FCC yapiya sahipken,
FezsNizs Nanotelleri <220> yonelimli FCC yapiya sahiptir.

a) FessNizs
Al Al Al
<220>

o)
=3
= (L T N, BT SO Vs b A
3 <111>  Cu
2

0l e

Cu Cu cu |
40 20 (derece) 95

Sekil 2.17. a) anodik alimiina igerisinde FeysNiz4 nanotellerin b) Cu taban tizerinde
FeosNiz4 ince filmin X-1smi1 kirmmim deseni [25].
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Sekil 2.18’de FepsNiz4 nanotel dizilerinin manyetizasyon egrisi verilmistir.
Tellerin manyetik anizotropiye sahip ve koersivitenin 0,1 Oe’den kiigiik oldugu rapor
edilmistir. 0.5 pm uzunlugunda ve 18 nm capli nanotellerin koersivitesi Hc=738 Oe
ve Mr/Ms=0.75 olarak rapor edilmistir. 1,5 pm uzunlugundaki nanotellerde ise
koersivite degeri Hc=967 Oe, Mr/Ms degeri 0.85 olarak rapor edilmistir.
Nanotellerin uzunlugu arttik¢a koersivite ve doyum manyetizasyonlarin degerininde

arttig1 gozlenmistir [25].

1.0 FE,___,EN i'm ,,.i— -
08 iy e
a) {
0,0/ LA A
-crﬁ'r #ll
! ;’ .lll
-1,0/ ——
! ¥
i I L !
- 05. f 1 I
b) = "

Q.0

05k

M
&.

-1.0

1.0

Q5

c) 0,0

=05

-1.0

incefilm/Cu (6 um)

10000 -5000 o 5000 10000
H [Ce]
Sekil 2.18. a) 1,5 um uzunlugundaki FeysNiz4 nanotellerin b) 0,5 pm uzunlugundaki
Fe2sNiz4 nanotellerin ¢) FessNiy4 ince filminin histerisiz dongiisii [25].

Leitao ve arkadaslar1 [26], anodik oksidasyon yontemiyle olusturduklari nano
gozenekli aliimina igerisinde Ni ve NiggFeyo nanotelleri puls elektrokimyasal yontem
ile drettiklerini rapor etmislerdir. Sekil 2.19 a ve b’de her iki ornek icin
manyetizasyonun uygulanan alana kars1 davranig1 verilmistir. Manyetik dl¢iimler oda
sicakliginda VSM ile olgiilmiistiir. Sekil 2.19a2> da Ni nanotellerde neredeyse

izotropik davranig gozlenmistir. Ni nanotel i¢in doyum alant poHsy = 0.10 T,
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M (emu)

koersivite alant pgHc= 0,03 T olarak belirlenmistir. Literatiire gore anizotropik
davranigin bu sistemler i¢in beklenen bir durum oldugu rapor edilmistir [26]. Sekil
S5b’de NiggFeyo nanotelleri i¢in beklendigi gibi anizotropik davranig goézlenmistir,
nanotelin kolay ekseni boyunca poH= 0,098 T ve poHsat = 0.20 T iken, manyetik
alan nanotel eksenine dik bir sekilde uygulandiginda poHe= 0,073 T, poHsat = 0.26 T

olarak gozlenmistir.

n {ermu)

—— NW hard axis

—8— NW easy axs
T e 1 L 1 1 ! T T T T T T

050 D25 0,00 0.25 0.50 .50 0,25 0,00 0.25 050

wH(T)
Sekil 2.19. a) Ni nanoteller b) NiggFe,o nanoteller i¢in manyetik histerisiz egrisi [26].

Altigen sekilli nanotellerin manyetik anizotropisine Ui¢ farkli katki oldugu
diisiiniilmistiir. Bunlar, numunenin demanyetizasyon alani, her bir nanotelin katkis1
ve nanotellerin manyetokristal anizotropisidir. Ni ve NiggFe,o nanotelin uzun ekseni
boyunca manyetize olmayr tercih etmislerdir. Bdylece boyuna anizotropi
gozlemlenmistir. Her iki durumda da tek domainli tel ¢apinin neredeyse 50 nm’den

az oldugu diisiiniilmektedir [26].

Elbaile L. ve arkadaslar1 [27] gozenekli aliimina tabanlar1 anodik oksidayon
yontemiyle liretmisleridir. Daha sonra 70 nm ¢apinda homojen NiFe/Cu ¢ok katmanli
nanotelleri puls elektrokimyasal yontem uygulayarak 30°C’ de iiretmislerdir. -1,5 V
ve 0,3 V’ luk potansiyellerin ardigikli uygulanmasi ile 21 katmanli nanoteller
tretilmistir. Sekil 2.20° de NiFe/Cu ¢ok katmanli nanotellerin SEM ve TEM

fotograflar1 verilmistir.
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Sekil 2.20. NiFe/Cu ¢ok katmanli nanotellerin @) SEM b) TEM fotograflar1 [27].

Tellerin manyetik karekterizasyonu oda sicakliginda VSM ile belirlenmistir.
Manyetik alan ise nanotelin uzun eksenine dik ve paralel sekilde uygulanmistir. Sekil
2.21°de farkli uzunluk ve kompozisyonlardaki nanotellerin manyetik histerisiz

egrileri goriilmektedir.
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Sekil 2.21a ‘da NiFe nanotel dizisi neredeyse izotropik manyetik davranis
gostermistir. Bu durum nanoteller arasindaki dipolar etkilesimlerle aciklanmustir.

Sekil 2.21b ve 2.21c¢’de (NiFe60/Cu50) ve (NiFe70/Cul0) i¢in histerisiz egrileri

verilmistir.
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Sekil 2.21 a) NiFe, b) (NiFego/Cusp) ¢) 70 nm capinda (NiFez/Cuyo) nanotellerin
normalize edilmis manyetik histerisiz egileri [27].

Cho ve arkadaglar1 [28], farkli gozenek caplarindaki (100 nm, 200 nm)
gbzenekli alliminyum oksit tabanlar1 0,3 M oksalik asit ¢ozeltisinde anodik yontem
ile hazirlamislardir. Anodizasyon isleminin detaylar1 Tablo 1’de verilmistir. Ayn
zamanda 200 nm ¢apinda ticari temin edilen AAO tabanlar (Whatman) deneylerde
kullanilmistir. Nanotellerin manyetik 6zellikler VSM ve network analyzer (Anritsu,
37247D) kullanarak incelemislerdir ayrica numunenin mikro yapist (Sekil 2.22)

SEM kullanilarak analiz etmislerdir.
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Sekil 2.22. Farkli boyutlardaki AAO igerisinde iiretilen NiFe nanotellerin a) 100 nm
¢apinda 10 pm uzunlugunda b) 100 nm ¢apinda 20pm uzunlugunda c) 100 nm
capinda 30 pm uzunlugunda d) 200 nm ¢apinda 10um uzunlugunda €) 200 nm
capinda 20 um uzunlugunda f) 200 nm c¢apinda 30 pm uzunlugundaki SEM
goriintiileri [28].

NiFe nanotellerin kompozisyonu ise TEM kullanilarak analiz edilmis ve NigoFezo
oldugu belirlenmistir. Sekil 2.23’de 100 nm ¢apinda farkli uzunluktaki nanotellerin
manyetik histerisiz egrileri siniflandirilmistir. 100 nm ¢apinda nanotellerin manyetik
histerisiz egrileri nanotel eksene paralel sekilde uygulanarak oOl¢iilmiistiir. Nanotel
dizisinin doyum manyetizasyonu Ms, tellerin uzunlugunun artmasiyla artmistir.
Nanotel {iretim siirecinin artmastyla daha diizgiin ve homojen nanoteller elde edildigi

gozlenmistir.
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Sekil 2.23. 100 nm ¢apinda farkli uzunluktaki manyetik histerisiz egrileri [28].

Sekil 2.24° de ise farkli ¢aplarda ayni uzunluktaki nanotellerin manyetik histerisiz

egrileri tel eksenine hem paralel hemde dik uygulanarak elde edilmistir. 100 nm

capindaki nanotelin manyetizasyon kolay ekseni paralel yonelimlidir (sekil 2.24a).

Sekil 2.24 b’de ise 200 nm ¢apindaki nanotel icin kolay eksen, uygulanan alan dik

yonde oldugunda gézlemlenmistir.
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Sekil 2.24. 30 um uzunlugunda a) 100 nm b) 200 nm ¢apinda nanoteller igin

manyetik histerisiz egrileri [28].
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Salem ve arkadaslar1 [29], olduk¢a saf aliiminyum tabanlar1 oksidasyon
yontemiyle gozenek yarigap1 ve gbzenekler arasi uzaklik sirasiyla 41 nm ve 110 nm
olacak sekilde tiretmislerdir. Sekil 2.25” de aliimina igerisinde elektrokimyasal olarak
iiretilen nanotellerin EDX spektrumu goriilmektedir. Istenilen kompozisyon %20
demir %80 nikel oranlar1 100 ms’ de elde etmislerdir. NigsFess, NizsFeos ve NiggFes;

kompozisyonlar ise sirastyla 50, 400, 450 ms’ de elde etmislerdir.

(a)
AIK

<}

=

=

=

5 oK,

NiK,_,
Anh,, FeK ’\ NiK,
G S

2 4
Eneregy (KeV)

(b)

Sekil 2.25. Nij«Fe, nanotel dizilerin @) EDX spektrumumu b) ve c) sirasiyla 39 ve
36 nm ¢aplarindaki NiggFe;o nanotellerin yan kesit goriintiileri [29].

Sekil 2.26°da ise aliimina igerisine gomiilii farkli kompozisyonlarda Nij.xFex nanotel
dizilerinin XRD o6lgtimleri goriilmektedir. Bu 6l¢iimlerde nanotellerin tek fazda ve

yiizey merkezli kiibik yapida oldugu belirlenmistir.
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Sekil 2.26. Aliimina igerisine gomiili farkli kompozisyonlarda Nij.xFex nanotel
dizilerinin XRD o6l¢timleri [29].
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Sekil 2.27. Oda sicakliginda 5 pm uzunlugunda a) NigsFess, b) NiggFezo, ¢) NizsFeos
d) NiggFes, normalize edilmis histerisiz egrileri [29].
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Yapilan histerisiz egrisi Ol¢iimlerinde eni iyi soft manyetik davranisi ve diisiik

koersiviteyi NiggFe,o nanotelleri gostermistir.
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Sekil 2.28. NigoFezo nanotel dizilerinin koersivite alan ekseni [29].

Rani ve arkadaslar1 [30], elektrokimyasal kaplama yontemini kullanarak NiFe
nanotellerini polimer tabanlar igerisinde elde ettiklerini bildirmislerdir. Deneyler -1
V’ luk sabit potansiyel altinda 20, 50 ve 100 saniyede ger¢eklestirilmistir. Sekil 2.29’
da  gosterilen akim-zaman egrileri  verilmistir.  Akimdaki  degisimler,
nanogozeneklerin kiitle aktarimini sinirlamasindan ve indirgenme potansiyelinde
olusan azalmadan kaynaklanmaktadir. Akimdaki ikinci artis ise kaplamanin yiizeyde
basladigini1 gostermis ve tellerin lizerinde Sekil 2.30” da goriilen yapilar olusmustur.
Sekil 18’ de her ii¢ depolama siireci sonucu olusan nanotellerin manyetik 6zellikleri
incelenmigtir. Kaplama siiresinin artmas: ile manyetik momentlerde de artis
gozlenmistir. Elektrokimyasal toplanma siireci arttikca koersivite de artmustir.
Manyetik alan tel eksenine paralel uygulandiginda, geometrik anizotropi kristal

anizotropiye az da olsa baskin hale gelmistir.
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Sekil 2.29. 20,50 ve 100 sn i¢in NiFe nanotellerin akim-zaman egrileri [30].
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Sekil 2.30. 100 sn depolama sonucu olusmus NiFe nanotellerin SEM goriintiisii [30]
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Sekil 2.31° de ise farkli siirelerde {iretilen nanotellerin manyetizasyon egrileri

verilmistir.
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Su ana kadar iiretim yoOntemlerini verdigimiz nanotellerin farkli uygulamalardan

birkacina asagida deginilmistir.

Choopun ve arkadaglar1 [31], alkol sensorii yapmak amaciyla ZnO ve CuO
metal oksit yariiletken nanotelleri termal oksidasyon teknigi ile sentezlenmislerdir.
Nanotellerin sentezi i¢in 0,1 mm kalinliginda uygun bir taban (olusturulacak
nanotelin cinsine goére Zn veya Cu) lizerine belirli kalinliktaki Zn kaplanmuistir.
Oksijen ortaminda uygun sicaklikta ve basingta 1s1l islem goren yapida kendiliginden
nanoyapilar olusturulmustur. Bu yontemle nanotel iiretimi Sekil 2.32a ’da, iiretilen

sensoriin sematik gosterimi ise Sekil 2.32b’ de verilmistir [31].

Elektrot
ZnO nanoyapi E@

n Isil islem Zn

- e e

S 500-700°C

Aliimina

~

(@) (b)

Sekil.2.32 a) Aliimina taban iizerine termal oksidasyon teknigi ile sentezlenen ZnO
nanotellerin sistematik gdsterimi b) Uretilen sensor yapisinin sematik gosterimi [31].

ZnO nanotel tabanli MOS sensoriiniin duyarliligi ve diger 6zellikleri gaz ortaminda
cahisilmigtir.  Sekil 2.33” deki Isitict bobin sensorii istenilen ¢alisma sicakliginda
tutmak i¢in kullanilmistir. Ethanol algilama 6zelligi sensoriin ethanol ortamindaki

direncinin degisimi ile belirlenmistir [31].

36



Bilgisayar

I-V Olgtim

Gaz odasi

Sekil 2.33. Etanol algilama mekanizmasinin sematik gosterimi [31].

Cui ve arkadaglar1 [32] benzer yontemle firettikleri, Si tabanli nanosensorii pH
algilama sensorii olarak gelistirmislerdir. Bunun ig¢in silikon nanotel yiizeyi 3-
aminopropyltriethoxysilane modifiye edilmistir. Si nanotel boyunca yer alan amino
ve silanol gruplari hidrojen iyonlar1 i¢in reseptdr olarak gorev yapmistir. pH’ 1
Olciilmek istenen ¢ozelti igerisinde nanotel tabanli nanoaygitin yiizeyinde net yiikte
degisiklik meydana gelir ve sensor direnci Sekil 2.34b’ de gosterildigi gibi degisir ve
pH’ nin artmasiyla birlikte iletkenliginde arttig1 goriliir. Yiizeydeki pozitif yiiklerin
artmasi pH degerinin artmasiyla dogru orantilidir. Yiizey reseptorleri nanotel tabanh
nanosensoriin tepkisini tamamlayici rol oynar. Sekil 2.34c’ de hidrojen iyonlarini
algilamak i¢in sadece silanol grup igeren nanosensdr gosterilmistir. pH’ nin iletkenlik
ve yik yogunluguna bagl olarak degisimi Sekil 2.34d’ de gostermistir [32]. Yiik
yogunlugunun ve buna bagli olarak iletkenligin artmasi ¢ozelti pH’ s artirmistir

(Sekil 2.34).
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Sekil 2.34. pH algilama sensoriiniin sematik gosterimi [32].

Grosios ve arkadaslar1 [33] ilag kesfi ve tanimlanmasi igin algilama
mekanizmasi gelistirmeye yonelik olarak, Abl kinaz ile bagli silikon nanotellerin
yiizeyine ATP’ nin baglanmasmi ve Gleevec ilaci gibi ATP ile bagl organik
molekiillerin baglanmasini da incelemislerdir. Abl ile bagl negatif yiikli ATP’ nin
silikon nanotel yiizeyine ger¢ek zamanli baglanmasinin tespit edilmesi p-tipi nanotel

aygitinin iletkenligin artmasi ya da azalmasiyla belirlenmistir [33].
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Sekil 2.35. Ilag kesfi ve tamimlanmast icin algilama mekanizmasi [33].

Hahm ve arkadaslar1 [34] DNA ve proteinin tespit edilmesi iginde ¢aligmalar
yapmuslardir. Sulu ¢ozelti igerisinde yer alan yiiklii peptit niikleik asit (PNA) gibi
biyolojik makro molekiiller, nanotelin aktif yilizeyine uygun reseptdrlerle baglanarak
nanotel sensor ile tespit edilmistir. Protein algilama mekanizmasi ic¢in biyotin
molekiilii tellerin oksit ylizeyine baglanmistir (Sekil 2.36a). Streptavidin 6zel
algilanmasi i¢in, yilizeydeki biyotin reseptorler 6nemli rol oynamaktadir. Biyotin
reseptorle modifiye edilmis silikon nanotel tabanli nanosensor aygiti (negatif yiiklii)
streptavidin igeren ¢ozeltiye birakildiginda iletkenlik Sekil 2.36b’ den de goriilecegi
sabit bir degerden birdenbire artmistir. Biyotin molekiili modifiye edilmemis
silisyum nanotele streptavidin ¢ozeltisi birakildiginda, iletkenlikte bir degisiklik
olmayacag1 goriilmistiir (Sekil 2.36¢). Sekil 2.36d> de DNA hedef molekiiliin
taninmast i¢in silikon nanotel yiizeyine peptit niikleik asit (PNA) molekiili

baglanmistir. PNA molekiilii DNA tespiti i¢in reseptor olarak goérev yapmustir. p-tipi
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Si nanotel nanoaygiti tizerine DNA (negatif yliklii) baglanmasi ile yiizeydeki negatif
yik yogunlugu artmistir. Bunun sonucu olarak Sekil 2.36e’ de goriildiigii gibi

iletkenlikte artmistir [34].
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Sekil 2.36. DNA ve protein algilama mekanizmasi [35].

Tek bir virlisii algilama amaci ile Patolsky ve arkadaslari [35] sensor
gelistirmiglerdir. Bu ¢alismanin asamalar1 Sekil 2.37a’ da resimlendirilmistir. Bu
calismada influenza grip virlisiinii algilamak i¢in, p-tipi nanotel aygitt monoklal
antikor ile birlikte modifiye edilmistir. Bir viriis parcacigi, nanotel cihazin antikor
reseptoriine baglandiginda, nanoaygitin iletkenligi, taban degerine gore degismistir.
Virlis tekrar serbest birakildiginda iletkenlik baslangic degerine donmiistiir. Sekil
2.37b’ de negatif yiiklii grip viriisiiniin ylizeye baglandig1 ve baglanmadigi durumda
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iletkenlik degisimi, optik ve elektriksel veriler goriilmektedir. Viriis nanotel uzakta

iken iletkenlik baslangic degerinde iken, tek bir viriis nanoaygita baglandiginda

iletkenlikte ani bir diisiis meydana gelmistir. Ayni zamanda Sl¢imler, elektriksel

yanitin olmasi i¢in mutlaka viriisiin nanotel aygitiyla temas halinde olmasi

gerektigini gostermistir [35] .
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Sekil 2.37. Tek viriis tespiti igin algilama mekanizmasi [35].
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2.4. MANYETOEMPEDANS ETKI (GMI)

Manyeto empedans etki (GMI) 1992 yilinda kesfedilmistir [36]. Bir dc
manyetik alan (Hg) altinda, iletkenden yiiksek frekansli ac akim gegirilmesiyle
ortaya ¢ikan kompleks empedansin (toplam empedans) degisimi olarak
tanimlanmaktadir. Dis alana bagli olarak malzemenin empedansinda ortaya g¢ikan
cok yiiksek degisim, biiylik manyetoempedans olarak ifade edilir. Numune boyunca
ac akim gecirildigi zaman manyetizasyon degisiminden dolayr tel numunelerde
dairesel manyetik alan olusurken, serit numuneler de ise enine manyetik alan olusur.
Son 10 y1l igerisinde 6nemli dlglide soft manyetik tellerde, seritlerde, ince filmlerde,
manyetik kayit ve sensor uygulamalari nedeniyle 6nemli 6lgiide artmistir [37].
Manyetoempedans etki malzemenin magnetostriction degerine, anizotropiye,
domeyn yapisina, ac akim frekansmna baglidir. GMI oranm1 Es 33’ deki gibi

tanimlanabilmektedir.

(H) ~ Z(Huw) (33)

- Z
AZ/Z (%) = 1009
/Z(%) )

GMI duyarliligi uygulanan dc dis alan birlikte GMI oraninin tiirevi olarak Es.
34°deki gibi verilmektedir.

AZ
"2 4
% Sensitivity = T 100%

ext

Buglinkii diinyada yiiksek duyarlilikli mikro boyuttaki sensorlerde, hizli yanit, diisiik
maliyet gerek duyulan talepler arasindadir. GMI [38]. Buna ek olarak GMI sensoriin,
GMR (Manyetodireng) sensore gore daha hassas oldugu belirlenmistir. GMR
malzemeler genellikle, %1-2 gibi kiiciik degisimlerin tespiti i¢in biiyiik alanlara
ihtiya¢c duyar bunun aksine, GMI malzemelerde, %1-2 empedans degisimi i¢in
oldukca kiiclik alanlar yeterlidir. Herhangi bir malzemenin GMI etkisi gostermesi

icin sahip olmas1 gereken bazi 6zellikler vardir. Bunlar;
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1-Malzeme manyetik olarak yumusak olmalidir. Yani bu malzeme manyetizasyon
cevrimi sirasinda kiigiik kayiplara (kiigiik He) sahip olmali ve kolaylikla manyetize
olmalidir.

2- Zor eksenin koersivitesi diisiik olmalidir. Yani numune manyetizasyonunun kolay
eksen boyunca yonelmis olmas1 gerekmektedir. Malzeme belirlenmis bir anizotropi
eksenine sahip olmalidir. Ayrica anizotropi alan degerinin de oldukga kiigiik olmasi
gerekir.

3- M-H histerisizoldukga ince ve dar olmalidir. Koersivite alani kii¢iik olmalidir.

4- ac akim malzemeye anizotropi yoniine dik bir sekilde uygulanmalidir. ac akimdan
dolay1 ortaya ¢ikan H,e alani anizotropi alanina (H) oranla kiiclik olmalidir.

5- Dis alanla etkilesimin fazla olmasi i¢in malzeme biiyiilk doyum manyetizasyonuna
sahip olmalidir.

6- Malzeme ac akim tasidig i¢in kii¢lik bir 6zdirence (<100p€Q.cm) sahip olmalidir.
Manyetik malzemelerin ¢ogu yiiksek 6zdirence sahip oldugundan dolay1 bu durum
Oonemlidir.

7- Malzeme kiiciik manyetostriksiyona sahip olmalidir. Ciinkii manyetostriksiyon,
anizotropinin kaynagi olabilir. Manyetostriksiyon’dan dolayr mekaniksel stresler
malzemelerin soft 0Ozelliklerini degistirir. Anizotropi yoniindeki degisimlerin

manyetoempedans degerini diisiirdiigii belirlenmistir [38].

2.5. GMI ETKININ TEORIiSi

GMI kavram iletkenin yiizey derinliliginin empedansa bagimlilig: fikridir.
Iletken iizerinden akan yiiksek ac akim yiizeyden malzeme igine sizar. Akim
iletkenin i¢ kistmlarma dogru {istel olarak azalir. Iletkenin igerisindeki bir nokta ile
iletkenin yiizeyi arasindaki uzaklikta, yiizeyde akim degeri baslangigtakinin % 37 ne
azalir. Bu yiizey derinligi J olarak bilinir ve Es$.35” deki gibi ifade edilir.

{-» = |II 2 (35)
\ oou
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Yiizey derinligi, frekansin (o), iletkenligin (o) ve gecirgenligin () karekokii ile ters
orantilidir. Ferromanyetik malzemelerde p, frekansa, ac akimin biiyiikliigline, dis
alanin biiylikligline ve yoniine baghdir. Soft ferromanyetik malzemelerde uygulanan
dis manyetik alanin gecirgenlige giiclii bir sekilde bagli olmast GMI etkiyi
arttirmaktadir. Gegirgenlik dolayisiyla yiizey derinligi, dc dis manyetik alan
tarafindan etkili bir sekilde kontrol edilebilir. Serit ya da tel seklindeki iletkenler i¢in
GMI etki, boyuna uygulanan dc manyetik alanda, ac gecirgenligin enine oldugu
gozlemlenmistir. Gegirgenlikteki degisikligi anlayabilmek i¢in manyetizasyonun
kaynagmi 1yi bilmek gereklidir. Bunlar domeyn duvar hareketinden ve
manyetizasyon donmesinden kaynaklanmaktadir. Zayif bir manyetik alan
uygulanmasi ile domain duvar hareketi iiretilir ve uygulanan alan boyunca yiiksek
manyetizasyona sahip olabilmesi i¢in domain duvari genisleme egilimindedirler.
Sonug olarak ¢ogu domain uygulanan alan yoniinde hizalanir ve uygulanan manyetik
alana dik yonde bazi domeinler kalir. Manyetoempedans etkiyi anlamak icin
manyetik malzemenin gecirgenligini yada alinganligim1 dikkate almak gerekir.
Ozellikle numune {izerinden gegirilen ac akim frekansinin diisiik yada yiiksek olmasi
manyetoempedans egrilerinde farkli davranislara sebep olur. Bundan dolay1 GMI {i¢
farkli durum icin genellikle incelenir. Bunlar; diisiik frekans (Magneto-indiiktans
etki), orta frekans (Magneto-empedans etki), yiiksek frekans (Ferromagnetik
rezonans) [22,38].

2.5.1. Diisiik Frekans Bolgesi

Distik frekans bolgesinde, siiriicii akim sadece zamana bagl dairesel bir manyetik
alan olusturur [22]. Boyle bir alan dairesel bir manyetik akiya neden olur ve numune
igerisinde olugan indiiksiyon voltajindan dolay1 boyuna bir elektrik alan ortaya ¢ikar.
Yiizey etkisi az oldugunda, iletkendeki i¢ indiiktans degismesi nedeniyle toplam
empedans da degisir. Zamanla degisen bir akim ferromanyetik bir telden
gecirildiginde telin uclar arasinda bir ac voltaj (Uyc) olusur. Toplam voltaj bir direng

voltaji (Ur) ve indiiksiyon voltajinin (U, ) kompleks toplamidir.

Uac= Urt+iU = RyclactiwLil s (36)
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Burada Rgc, numunenin dc direncidir. Dis bir dc manyetik alan (Hp) uygulandigi
zaman U, degerinde biiyilik bir degisime sebep olan hem manyetizasyonun dairesel
bileseni hem de dairesel gecirgenligi degisir. Numunenin kompleks empedansi, Uy

Ve |y siirlicii akim arasindaki oran olarak tanimlanir ve Es. 37 ile verilir,

-
Z=—9C _Ry. +iwL; (37)
Igc

Cok diisiik frekanslarda, empedansin alana bagliligi sadece dairesel gegirgenlikle p
(lac, Ho ve f) orantili olan indiiksiyon kismina bagli oldugu sonucuna ulasilmistir. Bu
nedenle cok diisiik frekanslarda malzemenin empedansindaki degisimi yalnizca
dairesel manyetizasyon siireci ile ortaya ¢ikan manyetik indiiksiyon etkisi ile

aciklanmustir [38].

2.5.2. Orta Frekans Bolgesi (Magneto-empedans etki)

Yiizey derinligi 6, numunenin ¢apt ya da kalinligina yakin ya da daha biiyiik
oldugunda (genel olarak frekans araligi birkag MHz) numunede biiyiik bir empedans
degisimi meydana getirir. Empedans yilizey derinligi ile ve enine gegirgenligin
karekokiiyle ters orantilidir. Bu parametreler uygulanan alan ile kontrol edilmektedir.
Bu degisim kompleks empedansin hem reel hem de sanal kisminda degisiklik
meydana getirir. Cogunlukla bu degisim empedansin dc direng bileseninden
kaynaklanmaktadir. Yiizey etkisi, akimin malzeme ylizeyinin yakinindan akmasini
saglar, malzemenin enine kesit alanini azaltir ve dolayisiyla empedansin direng
bileseninde artisa yol acar. ince film numuneler igin yiizey derinligi empedansa

baglilig: Es.38, 39° da verildigi gibidir [22].

kt kt
Z =R, -?-co‘rh(?) (38)
k==t (39)
o
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Burada, t numunenin kalinligi, d ise ylizey derinligidir. Uygulanan dis manyetik alan
gecirgenligi degistirmektedir. Bu degisim yiizey derinligi boyunca toplam empedans
degisikligi ile yansitilir. Dolayisiyla uygulanan dc manyetik alanin gecirgenlige
bagimliligi, GMI davranisini anlamak i¢in olduk¢a Onemlidir. Bu siire¢te domain
yapist ve manyetik anizotropi Oonemli rol oynamaktadir. Toplam gecirgenlikteki

degisiklik domain duvar hareketi ve manyetik donmeden kaynaklanir.

L= ot T Hidw (40)

Burada, ot ve pigw etkili enine gegirgenlige uygun gelen katkilardir. Oldukega diigiik
frekanslarda (1IMHz degerinden daha diigiilk) enine manyetizasyon siirecine her iki
parametreninde katkisi vardir. Daha yiiksek frekanslarda, domain duvar hareketi
eddy akimlar tarafindan kuvvetlice baskilanir ve bundan dolayr manyetizasyon

yonelimi etkin olur.

2.5.3. Yiiksek frekans rejimi (Ferromagnetik rezonans)

Ferromanyetik rezonans (FMR) yiiksek frekanslarda gozlenir, burada ylizey
derinligi genellikle iletken kalinligindan (yada ¢apindan) daha kiigiiktiir [38].

2.6. YUZEY ETKISI

Diisiik frekansh ac akim ya da dc akim akim tasiyan bir iletkende, iletkene
radyal simetride olusan bir dis alan meydana gelecektir. Olusan bu simetrik alan,
iletken icinde akimin iletken boyunca homojen dagilim gdstermesini saglar ve akim
tiim 1iletken boyunca yayilim gosterir. Aki homojen oldugu icin yiizey etkisi ithmal
edilir. Bu nedenle ylizey etkisi ancak yiiksek frekanslarda goz oniine alinir. Degisen
manyetik alan metal halkada Faraday yasas1 geregince bir indiiksiyon akim1 meydana
getirir. Ortaya ¢ikan indiiksiyon akimi Lenz yasasina gore kendini meydana getiren
nedene karsi koyacak yondedir [22,38]. Boylece indiiksiyon akimi kendini meydana

getiren manyetik akiy1 (ve manyetik alani) azaltan bir manyetik alan olusturur (Sekil
41).
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Iletken Halka

—— =4

-

Miknatisin Hareketi

Sekil 2.38. Degisen bir manyetik alan ile ortaya ¢ikan indiiksiyon akimi [22].

Yiiksek frekanslarda iletken icerisinde akim hizli bir sekilde yon degistirir. Bu hizl
akim degisimi iletken i¢inde manyetik aki degisimlerine neden olur ve bdylelikle
iletken i¢inde bir indiiksiyon akimu iiretilir. Faraday kanuna gore meydana gelen bu
indiiksiyon akimi, manyetik aki degisim (d¢/dt) hiz1 ile orantilidir. Ortaya ¢ikan
indiiksiyon akimi, yiizeye yakin bolgelerde akima katki getirirken, iletken

merkezindeki akima kars1 koyacak yondedir (Sekil 2.39).

Indiiksiyon
Alkimlan

B manyetik
alani

Sekil 2.39. Uzerinden bir I akimi gegen bir iletkende indiiksiyon akimimin dagilimi
[22].

Sonug olarak yiiksek frekansli ac akim iletkenin ylizeyinde gecerek iletkenin etkili
kesit alanim1 azaltacak ve akim yogunlugu artacaktir. Sekil 2.40, dc akim, diisiik
frekansli ac akim ve yiiksek frekansl ac akim durumlarinda akimin iletken boyunca

yayilimini gostermektedir.
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Q » DC akim

Yiizey derinligi

¥ Diisiik frekansl ac akim

Yiizey derinligi

— TYiiksek frekansl ac akim

Sekil 2.40. DC akim, diisiik frekansli ac akim ve yiiksek frekansli ac akimin iletkenin
kesit alan1 boyunca dagilimi [22].

Iletken igerisinde elektriksel iletkenligin ne kadar uzaklikta olustugunun bir
Olgiisii ylizey derinligi olarak ifade edilir ve ylizey derinligi frekansin bir
fonksiyonudur. Yiizey etki tesirinin ihmal edildigi oldukc¢a diisiik frekans
degerlerinde, MI etki indiiktansdaki degisimden dolay: ortaya ¢ikar. Diisiik frekans
degerlerinde (<100 kHz) empedansin degisimi yalnizca manyeto-indiiksiyon etkisine
baglidir. Bu durumda degisken akim, numunenin uglar1 arasinda bir potansiyel fark
olusturacaktir. Manyetizasyon degisimi ek bir voltaj katkisina yol acar (V). Ortaya
¢ikan bu ek voltaj manyeto-indiiksiyon voltaj olarak adlandirilir. Siniisel degisken
akim tasiyan bir iletken icin yiizey derinliginin gegirgenlige bagl ifadesi Es. 41°de
verildigi gibidir.

(41)

Burada f, akimin frekansi, o, malzemenin iletkenligi ve ,, gecirgenliktir.
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3. MATERYAL VE YONTEM
3.1. ELEKTROKIMYASAL NANOTEL ELDE ETME YONTEMIi

Elektrokimya elektrik enerjisi lireten ve harcayan indirgenme-yiikseltgenme
reaksiyonlarmi inceleyen bilim dalidir. Elektroliz yontemleri potansiyel ve akim
kontrollii olmak tizere ikiye ayrilir. Akim kontrollii elektrolizde, elektroliz boyunca
azalan madde derisimine ragmen akimin sabit olmasi uygulanan potansiyelin
arttirilmasiyla gerceklesmektedir. Potansiyel kontrollii elektrolizle toplanma teknigi

devamli elektron degisimi gerektiren durumlarda ustiinliik saglamaktadir [39].
3.1.1. Elektrot Kinetigi

Elektrolite bir metal elektrodun daldirilmast ve metalin negatif yiikle
yiiklenmesi ile ¢ozeltideki pozitif yiiklii iyonlar elektroda dogru cekilir ve ara
yiizeyde bir A¢ i¢ potansiyel farki ve bir elektriksel alan olusur. Benzer sekilde,
cozeltiyle temas halinde olan ikinci elektrot i¢in de bu gegerlidir. Ters isaretli
yiiklerin bdylece ara ylizeyin iki tarafinda birikmesi ile bu bolgede bir elektriksel ¢ift
tabaka olusur. A¢ potansiyel farki bu gecis bolgesi "elektriksel ¢ift tabaka" olarak
tanimlanir ve tiim elektrokimyasal reaksiyonlarin meydana geldigi yiiksek gradiyent
bélgesi (~10*® V) bu bslgededir. Cift tabaka iki bolgeye ayrilir. Elektroda yakin olan
bolgede ¢oziicli molekiilleri ve se¢imli olarak yiizeye tutunmus iyonlar bulunur. Sekil
3.2°de gosterildigi gibi i¢ Helmholtz (IHD) tabakasi olarak adlandirilan bolgede

¢Oziicii molekiilleri ile sarilmamis iyonlar yiizeye tutunmus halde bulunurlar [39].

Potansiyostat bir referans elektroda (Ref) gore elektroliz hiicresinin anot veya
katodunun potansiyelini kontrol eden alettir. Potansiyeli kontrol edilen elektrot
calisma elektrodu (W). Devreyi tamamlayan elektrot karsi elektrottur (C). Referans
elektrottan ise higbir akim gegmemelidir. Dolayisiyla kutuplanma olmasina izin
verilmemelidir. Calisma ve yardimci elektrot arasina uygulanan gerilim (Eh), iki
yiizey arasindaki potansiyel farkinin ve yiizeyler arasindaki (¢ozelti igindeki) gerilim
diismesinin (iR) toplamidir. Cozelti direncindeki ya da elektrot ara ylizeylerindeki
empedanstaki herhangi bir degisiklik bu potansiyel farkina etki eder. Calisma

elektroduna gore referans elektrodun potansiyelinin sabit tutulmasi amaciyla
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uygulanan gerilimin (Eh) bu etkiyi yok edecek yonde ayarlanmasi gerekmektedir.
(Sekil 3.1) [39].

Potansivel —1

ekram —

En

Ref

L
N

Sekil 3.1. Ug elektrotlu bir hiicrede potansiyel degisiminin sistematik gdsterimi [39]

II-{[]I

4

COZELTI

2

Q00
0

O

Sekil 3.2. Cift tabakanin yapis1 [39].
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Ara ylizeyin ¢ozeltiye dogru olan i¢ kisminda ise ¢6zelti molekiilleri ile sarilmis ve
elektrot yiizeyinde biriken yiikiin tersi olan yiiklii anyon veya katyonlar yer alir. Bu
bolgeye de dis Helmholtz (DHE) tabakasi denir. Metal yiizeyi ile dis Helmholtz
yiizeyi arasinda kalan ve bir potansiyel farkinin bulundugu bolge olarak bilinen

kapasitorlerle ayn1 6zelligi tasir ve genellikle "¢ift tabaka kapasitansi" olarak bilinir.

Bir elektrot ylizeyinde elektrokristallesme asagidaki basamaklar1 kapsadigi
distiniilmektedir (Sekil 3.3) [39,40]. Bunlar; elektrot araylizeyine c¢ozeltideki
iyonlarin difiizyonu, elektron aktarimi, elektrot yiizeyi kenarindaki tim ¢ézlinmiis
iyonlarin, elektrot ylizeyinde indirgenerek iyonlarin yiizeye tutunmasi, yiizeye
tutunan atomlarin ylizey diflizyonu, yabanci bir taban ya da diizglin bir yilizey
tizerinde ¢ekirdegi olusturmak iizere yiizeye tutunan atomlarin kiimelesmesi, orgii
kenarlarinda yiizeye tutunmus atomlarin birlesmesi, kristalografik biiyiime ve

filmlerin yiizey karakteristiklerinin olugmasi.

iyon

l witlesel difizyon
yizey Olugum
elektron -
—_— —_— Py —_—
alktarimm difiizyonu ..-.-.

A Eiimelegme Olusum merkezlen

Sekil 3.3. Taban iizerine elektrokristallesme adimlari [39].
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3.1.2. Potansiyostat Sistemi

Bir elektrokimyasal hiicrede elektrot ve ¢dzelti arasindaki potansiyel farkin
kontrol edilmesinde kullanilan sisteme potansiyostat sistemi denilmektedir.
Potansiyostat ¢alisma elektrodu ile referans elektrodu arasindaki potansiyel farkini

Olcen bir alettir.

Potansiyostat '\

T’"U U ||
T e — . Referans elektrot
Kars elektrot (Pt) (Ag/AgCl)

Manyetik karigtmes

O O

Sekil 3.4. Elektrokimyasal sistem ve ti¢ elektrotlu hiicre.

Potansiyeli kontrol edilen elektroda galisma elektrodu, devreyi tamamlayan elektrota
kars1 elektrot, iizerinden akim geg¢meyen ve sistemdeki potansiyelin kontrol
edilmesinde kullanilan elektroda ise referans elektrot denir. Deneylerde Iviumstat
marka potansiyostat sistemi  kullanilmistir  (Sekil 3.4). Kullanildigimiz
elektrokimyasal hiicre 8,5 cm boyunda, 5,4 cm capinda pyreks camdan yapilmistir.
Elektrotlarin diizgiin bir sekilde yerlestirilmesi i¢in hiicrenin i¢ ¢ap boyutlartyla ayn

ozeliklere sahip teflon kapak kullanilmistir (Sekil 3.4).
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3.1.3. Elektrotlarin Hazirlanmasi

Deneylerimizde calisma elektrotu olarak 200 nm capinda nanogdzeneklere
sahip, et kalinligi 60 um Al,O3 tabanlar kullanilmistir. Kullandigimiz Al,O3 tabanlari
Emitech K550X (Sekil 3.5) marka cihaz kullanilarak iletkenligi saglamak amaciyla
100 nm altin ile kaplanmustir. Karst elektrot olarak 2.5x2.5 cm? alanl platin elektrot
kullanilmistir. Deneylerde kullandigimiz referans elektrot Ag/AgCl (BAS 3M NacCl,
ve SCE ye gore -35 mV) dur.

Sekil 3.5. Emitech K550X marka kaplama cihazin resmi.
3.1.4. Cozelti Hazirlanmasi

Elektrokimyasal olarak NiFe ve CoNiFe nanotelelleri iiretmek icin, %99.99
saflikta Ni(SO4).6H,0, Fe(SO4).7H,0, Co0(S04),2.7H,0, H3BOs;, NaCl ve
C12H2sNa0,4S kimyasallart kullanildi. Bu kimyasallarin tarttmi 0,1 mg hassasiyete
sahip Precisa XB220A marka hassas terazi kullanilmistir. Cozeltiler 15 MQ dirence

sahip Milipore Elix20 cihazindan alinan deiyonize su ile hazirlanmistir.
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3.1.5. pH Ol¢iimii

Hazirlanan ¢ozeltilerin pH ayarlamasi ise Sekil 3.6’ da goriilen Jenway 3520
pH metre kullanilarak yapilmistir. pH degeri, mikropipet araciligiyla 0,1M HCI ve

0,1M NaOH’ nin ¢ozeltiye damlatilmasi ile istenilen degere ayarlanmistir.

Sekil 3.6. Jenway 3520 pH metre.

3.2. ELEKTRIKSEL KONTAK OLUSTURMA

Urettigimiz manyetik nanotellerin empedans 6zelliklerinin incelenmesi icin
elektriksel kontak yapilmistir. G6zenekli Al,O3 taban igerisinde iiretilen nanotellere
elektriksel kontak yapilmadan o6nce polisleme islemi gerceklestirildi. Polisleme
islemi Sekil 3.7° de gosterilen Remex markali cihazla yapilmistir. Nanotel
diizenlerinin arka kismi zaten Onceden elektrot olarak kullanilmak iizere Au ile
kaplanmisti. Polislenen kisimdan da kontak alabilmek i¢in, yine 2-3 mm c¢apinda bir
bolge lizerine Au kaplanmistir. Boylece malzemenin 6n ve arkasina daha once
kaplanmis Au bolgelerden cok ince tellere giimiis boya yardimiyla elektriksel
kontaklar alindi. Yapilan kontagin sematik gosterimi Sekil 3.8 de verildigi gibidir.
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Sekil 3.7. Remex marka polisleme cihazin resmi.

Manyetik

Au kaplama
nanoteller

DA ‘.“"%Wﬂ l
% Elektriksel
2 kontak

Au kaplama

Sekil 3.8. Elektriksel kontagin sematik gosterimi.

3.3. Taramal Elektron Mikroskobu (SEM)

Taramali Elektron Mikroskobunda (SEM), Tungsten, Lantan hekza borit
La(BL)e, katottan veya alan emisyonlu (FEG) ug¢’dan ortaya ¢ikan elektronlarin,
incelenecek malzeme yiizeyine gonderilmesi sonucu olusan etkilesmelerden
yararlanilmasi esasina dayanir. Yiksek voltaj ile hizlandirilmis elektronlarin numune
tizerine odaklanmasi, bu elektron demetinin numune yiizeyinde taratilmasi sirasinda
elektron ve numune atomlari arasinda olusan ¢esitli girisimler sonucunda meydana

gelen etkilerin uygun algilayicilarda toplanmasi ve sinyal giiclendiricilerinden
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gecirildikten sonra bir katot 1sinlart tiipliniin ekranina aktarilmasiyla elde edilir.
Bunlardan ilki, gelen elektron demetindeki elektronlarin, malzemedeki atomlarla
yapmis oldugu elastik olmayan ¢arpisma sonucu (numune yiizeyindeki atomlardaki
elektronlara enerjilerini transfer ederek) ortaya cikan ikincil elektronlardir. Bu
elektronlar numune ylizeyinin yaklasik 10 nm’lik bir derinliginden ortaya cikar ve
enerjileri en fazla 50 eV civarindadir. Ikincil elektronlar foto gogaltici tiip yardimiyla
toplanip, ylizey goriintiisii elde edilir. Sekil 3.9” da taramali elektron mikroskobunun

sematik gosterimi verilmistir [41].

Elektron demeti J<— Flektron tabancasi

Anot

e—— Yogunlastirma lensi

TV ekrani

Gerisacihm elektron
dedektori ——

Ikincil elektron dedektori

Numune platformu — Numune

Sekil 3.9. JEOL JSM-7001F SEM cihazinin sematik gosterimi [41].

3.4. EDX Analiz Yontemi

EDX sistemi, elektron mikroskobundan numune yiizeyine gonderilen
elektronlarin numunenin atomlariyla etkilesmesi sonucu farkli dalga boylarinda X-
15101 sacilmast prensibine gore ¢aligmaktadir. Numunenin yiizeyine yiiksek enerjili
elektronlar c¢arptifinda bu c¢arpismalardan dolayi, numune yiizeyinden bazi
elektronlar kopar. Eger bu elektronlar igteki (¢ekirdege yakin) orbitallerden
koparilmiglarsa atomlar kararliklarin1 kaybederler. Tekrar karali hale gelebilmek igin
dis orbitallerdeki elektronlar i¢ orbitallerdeki bosluklar1 doldururlar. Dis

orbitallerdeki elektronlarin enerjileri i¢ orbitallerdeki elektronlarin enerjilerinden
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daha yiiksek oldugu icin, dis orbital elektronlar1 i¢ orbitalleri doldururken belli bir
miktar enerji kaybetmek zorundadirlar. Bu kaybedilen enerji X-1s11 seklinde ortaya
cikar. Farkli dalga boylarindaki X-isinlarinin algilayici tarafindan yakalanarak, bir

yazilim tarafindan iglenmesi prensibine dayanmaktadir [40].

3.5. Gegirimli Elektron Mikroskobu (TEM)

Gegirimli elektron mikroskobu (TEM), atom seviyesinde goriintii elde
edebilen hassas bir yontem ve cihazdir. Bu yontemin SEM’ den farki, TEM’ de
elektron demetinin malzemenin i¢inden gegerek yol almasidir. Elektron demeti
kaynaktan yayildiktan sonra mercekler araciligi ile numuneye odaklanir. Numuneye
gelen elektron demeti malzemenin ig¢inden gecerek malzemenin yapisi ile ilgili
goriintii  olustururlar. Goriintii  bir ekranda veya foto grafik levhada elde
edilir. Elektronlar ¢cok kolay yollarindan sapabileceklerinden, biitiin iglem ve

goriintiiniin elde edilmesi tamamen bir vakum igerisinde gergeklestirilir [42].

Giig kablosu
-
Elekirik veli
Elekiron kaynag
Manyedk
Elektron mercekler
demet

Vakup tiipii  |[Elektromanyetk
- Imercek sistemi

uuuume

Hava tutucu
. q‘“a“ MNumune kabi

Numune —

= = Projeksiyon
= = merceg
' ' Giriintiileme

Ekran
< A

I I ! siste mi
s N

Sekil 3.10. a) TEM cihazinin sematik gosterimi [42], 7b) JEOL JEM-21OF TEM
cthazi.
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3.6. Atomik Kuvvet Mikroskobu (AFM)

1980" lerde gelistirilen atomik kuvvet mikroskobu, ylizey morfolojisini
belirlemede kullanilmaktadir. Atomik boyutlara kadar sivriltilmis bir igne ucu
yardimiyla, yilizeyin yiiksek ¢oziintirliikkte, iic boyutlu goriintiilenmesi saglanir.
Goriintlileme islemi, igne ucunun yiizey ile etkilesiminin incelenmesi sonucunda
gerceklestirilir. Degisik amaglar icin farkli igne uglari kullanilir. Taramali kuvvet
mikroskobunda ii¢ farkli teknik kullanabilmektedir. Bunlar; ignenin yiizeye temas
ettirilerek uygulandigi temas yontemi, ignenin yilizeye temas etmedigi temassiz
yontem ve ignenin yiizeye vurularak uygulandigi vurma yontemidir. Ornek
yiizeylerinin goriintliilenmesi yan1 sira faz, elektrik iletkenlik ve manyetik farkliliklar
da belirlenebilmektedir. Atomik kuvvet mikroskobu, ug ile yiizey atomlari arasinda
olusan kuvvetlere gore yiizey hakkinda goriintii verir. Ug bir destek koluna baglidir.
Atomik kuvvette anlatilmak istenilen, kullanilan ucun en u¢ atomu ile numune
yiizeyindeki atom arasinda olusan kuvvettir. Ug genellikle silikon, silikon oksit,
silikon nitrit malzemelerinden iiretilmektedir. Uretiminde fotolitografik teknikler

kullanilir [43]. Olgiimlerimizde Nanomanyetik marka AFM kullanilmistr.

4 quadrant

Sekil 3.11. a) Laboratuarimizda kullanilan AFM sistemi b) AFM ucuna lazerle
kuvvet uygulanmasi [43].
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3.7. Titresimli Numune Manyetometrisi

Titresimli 6rnek magnetometresi (VSM) ile, incelenen malzemenin manyetik
karakterini ortaya koyan manyetizasyon egrisi deneysel olarak elde edilmektedir.
VSM sistemi, gii¢ kaynagi, kontrol panelleri gibi elektronik kisimlar ile &rnek
titrestirici, elektro miknatis ve bunlara baglanmis bir bilgisayardan olusur. Ayrica
elektro miknatisa bagli bir sogutma sistemi kullanilmaktadir. VSM sistemi manyetik
alan altinda numunenin titrestirilmesi, titresen numunenin manyetik O6zelliklerine

gore elektromiknatis algilayict bobinlerde olusan sinyalin analizi prensibine gore

calisir [40]. Manyetik olciimlerde izmir Ileri teknoloji Enstitiisiinde bulunan

Lakeshore 7407 marka VSM sistemi ile tiniversitemizde bulunan Quantum design-

9T PPMS sisteminin VSM aparatt ile 6l¢timler alinmistir (Sekil 3.12).

Sekil 3.12. VSM sistemi.

3.8. Manyetoempedans Olgiim Sistemi

Numunenin empedansinin manyetik alanla degisimini Olgen sistem Sekil
3.13’de verildigi gibidir. Deneysel sistemimizde Kepco bipolar gii¢ kaynagi
tarafindan uygulanan akimla Helmholtz bobinleri icerisinde dc manyetik alan (H)
olusturulmustur. Kepco gii¢ kaynaginin uygulayacagi voltaj (ya da akim) ayarlanarak
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numuneye istenen manyetik alan uygulanabilmektedir. Uygulanan akim —10A ilel0
A (£40 V) arasinda degisebilmektedir. Bu da Helmholtz bobinleri arasinda (veya
selonoid ig¢inde) maksimum =+ 7800 A/m lik bir manyetik alan {iretebilme
kapasitesindedir. Numuneye iletken giimiis boya yardimiyla kontaklar yapilmis ve
Olcime hazir hale getirilmistir. Numunenin u¢ noktalarina ac I akimi empedans
analizér tarafindan uygulanarak, numunenin empedans degeri okunmustur. Her
manyetik alan degeri i¢cin empedans 5-10 kez dlgiilerek, empedansin ortalama degeri
bulunmustur. Manyetik alan (—) maksimum alan degerinden, (+) maksimum alan
degerine kadar istenen manyetik alan basamaklar1 ile degistirilmis ve her alan

degerinde empedans (Z) bulunarak, Z-H egrisi elde edilmistir.

Nanoteller

Giig
Kaynagi

Empedans Analizor

v Bilgisayar v

Sekil 3.13. Manyetoempedans 6l¢iim sistemi.
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4. DENEYSEL SONUCLAR VE TARTISMA

Calismamizda NiFe ve CoNiFe, nanoteller iiretilerek bu nanotellerin
manyetoempedans ozelliklerinin ayrintili bir sekilde incelenmesi hedeflenmistir. Ilk
olarak elektrokimyasal yontemle nanoteller {iiretililerek, daha sonra iiretilen bu

nanotellerin manyetik ve morfolojik 6zellikleri incelenmistir.
4.1. NiFe Nanotellerin Elektrokimyasal Olarak Uretilmesi

NiFe nanotelleri Tablo 1° de verilen elektrokimyasal banyo parametreleri
kullanilarak hazirlanmigtir. Cozeltinin iletkenligini arttirmak i¢in NaCl, ¢ozelti pH
degerinin deney boyunca sabit kalmasi i¢in pH tamponu olarak H3BO3 kullanilmistir.
Deney sirasinda hidrojen baloncuklarinin  olusup, nanotellerin  biiyiimesini
engellememesi igin ise ¢ozeltiye sodium laurly sulfate (Ci2H25NaO4S) eklenmistir.
Nanoteller ticari olarak temin edilen AAO gozenekli tabanlar kullanilarak
tiretilmistir. Bu tabanlar kullanilmadan 6nce ylizeyde goriinmeyen tozlari, kirlilikleri
ve oksitlenmis gozeneklerin agilmasini saglamak amaciyla, % 6 fosforik asit ve %
1,8 kromik asit ¢ozeltisinde 10 dakika boyunca kimyasal siyirma islemine tabi
tutulmustur. AAO tabanlar saf su ile 10’ar dakika boyunca toplam 4 defa yikandiktan
sonra 60°C’ lik etiivde kurutulmustur. Elektrot haline getirilecek bu tabanlarda
iletkenligi saglamak i¢in tabanlarin arka yiizeyi 100 nm altin kaplanmistir. Kaplanan
altinin yiizeye daha iyi tutunmasini saglamak amaciyla AAO tabanlar 200 °C’ lik 131l
isleme tabi tutulmustur. Tablo 1°de verilen kimyasal banyo ve konsantrasyonlar daha

onceki ¢alismalarimizdan belirlenmistir [40].

61



Tablol. NiFe nanotellerin iiretiminde kullanilan elektrokimyasal banyo igerigi.

Cozeltide kullanilan Konsantrasyon degerleri
kimyasallar

Ni(SO,4).6H,0 0.1M
Fe(S0,).7H,0 5mM

H3sBO; 200 mM

NaCl 35 mM
C12H2sNaO4S 0.1 gr/lt

Depozisyon Parametreleri

Kaplama Siiresi 180 dk
pH 2.6
Cozelti Sicakhigr 24 C
Karistirma hizi 300 rpm

4.2. NiFe Nanotellerine Toplanma Potansiyelinin Etkisi

Bu kisimda elektrokimyasal olarak NiFe nanotellerin iiretimine toplanma
potansiyelinin etkisi arastirilmistir. NiFe nanotelleri, daha onceki caligmalar temel
alinarak [40] ve ¢ozelti pH’1 2,6 ayarlanarak, Tablo 2’de verilen degisik siirelerde ve
toplanma potansiyellerinde 100 nm kapli iletken Al,O3 taban igerisinde {iretilmistir.
Sekil 4.1’ de 3 saat siiresince -2V toplanma potansiyeli altinda iiretilen nanotellerin
akim-zaman grafigi goriilmektedir. Sekil 4.2° de ise -1 ile -2V araligindaki farkli

depozisyon potansiyellerde iiretilen nanoteller i¢in akim-zaman grafikleri verilmistir.

62



Tablo 2. NiFe nanotellerin tiretilme sartlar

NiFe Depozisyon Potansiyeli (V) Depozisyon Siiresi
(saat)

1 -1 46

2 -1.5 9

3 -1.75 6

4 -2 3

manyetik 0Ozellik gosteren NiggFey nanoteller iiretilmesi amaclandi. Uretilen
nanotellerin ¢aplar1 kullandigimiz Al,O3 tabanlarin gaplariyla sinirli olup iretilen
nanotel diizenlerinin boylari uygulanan siireyle dogru orantili olarak artmistir.

Cozelti pH’ 1nin iiretilen nanotel diizenlerine etkisi ise daha dnceki ¢alismalarimizdan

bilinmektedir [44, 45, 46].

Akim (mA)

-10

212 4

-14 -

Tablo 1 ve Tablo 2’ de elektrokimyasal kaplama parametreleri i¢in soft

T T T T T T
0 2000 4000 6000

Zaman (sn)

T T T T 1
8000 10000 12000

Sekil 4.1. 3 saat -2V’ da {iretilen NiFe nanotellerin akim- zaman grafigi.
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-18

T T T T T T T T T
2000 4000 6000 8000 10000
Zaman (sn)

o -

Sekil 4.2. 3 saat boyunca farkli potansiyellerde elektrokimyasal olarak iiretilen NiFe
nanotellerin akim- zaman grafigi.

Sekil 4.1 ve 4.2’ de ki akim zaman egrilerine bakildiginda, nanotellerin
olusumunun ilk baglarinda katoda uygulanan gerilimle akimda 6nemli Olgiide
osilasyonlar meydana gelmistir. Bu nanotel olusumu sirasinda gergeklesen yan
reaksiyonlarin kararl bir olay olmadigini gostermektedir. Al,O3 tabanda gozenekler
bosken akim aniden artmakta ve gozenekler yavas yavas dolmaya baslamaktadir.
Akim zaman egrisinin ilk asamasinda gdzeneklerde yan reaksiyonlardan ileri gelen
metal depozisyonu yer alir. Oncelikle depozitte yan reaksiyonlardan ileri gelen
hidrojen olusumu gergeklesmektedir. Sonra yan reaksiyonlarin sonucu olarak pH
yiikselmesiyle metal hidroksit olusumu meydana gelir. Bu metal hidroksitli yap1 ¢cok
zay1f bir yap1 olup, elektrokimyasal kaplama sirasinda yapida devamliligi saglanmaz.
Bu etki akim zaman egrilerinin ilk 10-30 dk. ‘da goriilen dalgalanma olarak
karsimiza ¢ikar (I). Deneyin ikinci asamasindan itibaren nanogézenekler dolmaya
baslamistir. (II). Nanogdzenekler 9000 sn sonra artik tamamen dolmus olup (III),
kaplamaya devam edilmesi durumunda 10800 saniyede akim-zaman grafiginde ani
bir azalma meydana gelmistir (Sekil 4.1). Degisik potansiyel degerleri icin ylizeyde

olusan yapmin kararliligi uygulanan potansiyel degerinin artmasiyla azalmistir.
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Ozellikle -1.75 ve 2 V potansiyel degerleri i¢in gegen akimda bir stabilizasyon

kurulmadigr goriilmiistiir.

00000 |
11 ]
Nano goézenek igerisindeki nanotel Nano gozeneklerin farkli kimyasallar
diizenleri. icerisinde kimyasal olarak tamamen

¢Oziilmesi (1-3 giin).

Mikropipet yardimiyla iizerinde iletken ‘%‘

yollarin bulundugu tabanlar iizerine
damlatilan ethanol i¢indeki nanotellerin
etiivde 60 ° C’de kurutulmast.

Nano gozeneklerden ayrilmis nanotellerin
yikanarak santriifiijlenmesi ve ethanol
icerisinde askiya alinmasi.

Sekil 4.3. Al,O3 nano gozenekli taban igerisinde bulunan nanotel diizenlerinin

tabandan sokiilmesi isleminin sematik gosterimi.

NiFe nanoteller yiizey oOzelliklerinin incelenebilmesi igin, 1M NaOH
icerisinde bekletilmistir. Nanotellerin serbest kalabilmesini hizlandirmak igin
ultrasonik banyoda ¢6zme islemleri gerceklestirilmistir. NaOH, ardisik 4 kez
santrifiijleme ve saf su ile yikama isleminden sonra ortamdan uzaklastirilmistir. Tiip
icindeki su alimnip, yerine ethanol konarak askiya alinmistir. Askidaki nanoteller
mikro uclu bir pipet yardimiyla, silisyum taban lizerine damlatilmigtir. Silisyum
taban {izerindeki ethanol 60 °C’ de etlivde ucurulmustur. Yikama islemi yapildiktan
sonra taramali elektron mikroskobunda farkli biiyiitmelerde fotograflar1 ¢ekilerek
EDX nokta analizi yapilmistir. Yapilan iglemin sematik gosterimi Sekil 4.3 de

verilmistir.
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/

- lpm  FUEMLAB 10/14/2012
15.0kV SEI SEM WD 9.3mm 2:11:54

10/14/2012
X 50,000 15.0kV SEI WD 9.2mm 1:18:31

Sekil 4.4 devam ediyor.
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" - L
— 100nm FUEMLAB 10/14/2012
100,000 15.0kV SEI SEM WD 9.3mm 2:15:27

— 100nm FUEMLAB 10/14/2012
X 100,000 15.0kV SEI SEM WD 9.3mm 1:35:19

Sekil 4.4. AAO taban i¢erisindeki NiFe nanotel diizenlerinin 1M NaOH ile tamamen
¢oziilmesi sonucunda elde edilen nanotellerin a) 3.000 b) 50.000 c) 100.000 d)
100.000 kat biiyiitmede ki SEM goriintiileri.

Sekil 4.4’ de farkli biiyliltmelerde ¢ekilen SEM fotograflarina yer verilmistir.

Nanotellerin boyu 15-35 um ve kalinliklarida 290-340 nm arasina degismektedir
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(Sekil 4.4a-c). Olusan nanotellerin bazilarinin Y sekillenimine sahip oldugu
gorilmektedir. Bu sekillenim Al,O3 tabanlarin iiretim asamasinda uygulanan farkl
potansiyellerin sonucu dallanmis yapi1 olarak karsimiza g¢ikmaktadir. Bu yapilar
nanoagaglar olarak literatiirde yerini almistir [47]. Nano entegre devrelerde baglanti
eleman1 olarak kullanilabileceginden bahsedilmistir. Tellerin bir ucunda goriilen bu
dallanmis yapi, diger ucunda goriilmemistir. Sekil 4.5° de farkli potansiyellerde
tiretilmis nanotellerin, TEM c¢alismalarindan elde edilmis EDX sonuglar
goriilmektedir. -1V’ luk potansiyel i¢in kompozisyonun NizgFey; oldugu
belirlenmigtir. Tablo 3” de goriildiigii gibi depozisyon potansiyellerinin artmasi ile
nanoteldeki Ni orani artmistir. Bulunan bu sonug¢ nanotellerin biiyiimeye basladig1 ug
kisimlar igin gegerlidir. Yapilan EDX islemlerinden nanotel kompozisyonunun tel
boyunca ayn1 olmadig goriilmiistiir. Ornegin -1V potansiyel i¢in telin bir ucundan

diger ucuna dogru gidildik¢e Ni orani artarken, Fe oran1 azalmistir.

Ren ve arkadaslar1 da, nanoteller i¢in yaptiklar1 ¢alismada tel kompozisyonunun ve
de kristal yapisinin telin baslangic ve sonu¢ kisimlari i¢in farkli oldugunu

bulmuslardir [48].

Tablo 3. Urettigimiz NiFe nanotellerin telin bas orta ve son kisimlari icin EDX

sonuglari
Depozisyon potansiyeli (V) Kompozisyon

Bas Orta Son
-1V NizoFeas  NizFesp  NisgFes,
-1.5Vv NigsFes NiggFe, NiggFe;
-2V NiggFe, NiggFes Nig7Fes
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Sekil 4.5. @) -1V, b) -1.5V, c) -2V potansiyel altinda, Al;O3 taban i¢inde elde edilmis
NixFey nanotellerin, EDX nokta analizi ve spektrumu.
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Elde edilen numuneleri manyetik alan altinda empedans degisimlerini incelemek igin
numunelere kontak yapilmistir. Bunu nedenle Al,O; igerisine gémiilii olan, nanotel
diizenlerine 330 dakika boyunca polisleme yapilarak tellerin yiizeye ¢ikmasi
saglandi. Polisleme isleminden sonra, arka ylizeyi Au kapli olan numunenin &n
kismina da 100 nm Au kaplandi. Kaplanan tabanlara 200 °C 1s1l islem uygulanarak
altinin yilizeye daha iyi tutunmasi saglandi. Daha sonra numuneden giimiis boya
yardimiyla kontak alinarak empedans Ol¢limleri yapildi. Polisleme yapilan
numunenin yankesit ve iisten gorlintiileri Sekil 4.6’ de verildigi gibidir. Polisleme
islemi 330 dakika da yeterli oldugunu yaptigimiz sistematik polisleme islemi
sonucunda elde ettik. Polisleme sonucunda nanotellerin yiizeye ¢iktigt SEM
fotograflarindan goriilmektedir (Sekil 4.6¢). Sekil 4.7’ de ise yaptigimiz kontak

isleminin sematik gosterimi verilmistir.

Mag = 50.00 KX EHT=20.00kV Signal A=SE1 WD= 10 mm Mag= 261 KX EHT =20.00 kv SignalA=SE1  WD= 10mm

Sekil 4.6. Al,O3 taban igerisinde bulunan nanotellerin a) polislenmemis b) 150
dakika c) 330 dakika polisleme islemini sonucunda manipiilasyon sisteminden elde
edilen fotografi d) 330 dakika polislenen numunenin SEM e) 330 dakika saat polis
yapilan numunenin SEM’ den elde edilen yan kesit fotografi.
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Network analizér

baglantisi

Au kaplama

Nanoteller

Nanoteller Au kontak

Sekil 4.7. MI 6lglimii i¢in nanotellere yapilan kontak ve network analizér probuna
yerlesim sekli.

-2V potansiyel altinda {iretilen nanotel dizileri i¢in 60 MHz ve 79 MHz
degerlerindeki MI egrileri Sekil 4.9a’ da verilmistir. 60 MHz’de ki MI degisimi %
0,49 iken 79 MHz’de % 1.45 degisim elde edilmistir. -1.5V’ luk numumne i¢in 0.5
GHz de %10 ve 15 MHz de yaklasik % 4’liik bir degisim gozlenmistir (Sekil 4.9).
Yiiksek frekanslara gidildikge MI degisiminin artmasi magnetostriction degerinin
azalmasina baglidir. Daha yiiksek manyetostriksiyon i¢ streslerle etkilesip anizotropi
degerini arttir. Sonug olarak oOlgiilen bu MI degerleri su ana kadar nanotellerde
gozlenen en yiiksek degisimlerdir ve literatiirde ¢ok iyi manyetoempedans etki

gosteren numunelerle karsilastirilabilir boyuttadir [49].
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Sekil 4.8. a) -2V toplanma potansiyelinde iiretilen nanotel diizenlerinin 60 MHz ve

79 MHz degerlerindeki empedans egrileri b) Siiriicii frekansa gore maksimum
empedans degisimi.
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Sekil 4.9 devam ediyor.
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Sekil 4.9. -1.5 V’da iiretilen nanotel diizenleri i¢in a) 15 MHz b) 500 MHz
frekanslarda empedans egrileri c) siiriicii akim frekansinin bir fonksiyonu olarak
empedans degisimi.

-1V’da 46 saat boyunca elektrokimyasal olarak iiretilen ve EDX analiz
sonuclarindan  konsantrasyonunu  NizFe;;  olarak — belirlenen  nanotellerin
manyetoempedans egrileri Sekil 4.10°da verildigi gibidir. Degisik frekans degerleri
icin yapilan dlgiimlerde manyetoempedans degisimin degerinin maksimum % 0.16
olmasi ve bu degerin degisimin mikro tellerden elde edilen sonuglara gore diisiik

olmasi, tel boyunca her yerde NiFe kompozisyonun ayni olmamasmdan

kaynaklanmaktadir.
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Sekil 4.10. NizgFe,; numunesinin MI empedans egrileri.

74



4.3. NiFe Nanotelleri I¢in Yiiksek Frekanslarda Empedans Cahsmalar

Elektrokimyasal olarak ele ettigimiz NiFe nanoteller icin yiiksek frekans bolgesinde
de (kullanilan network analyser Agilent PNA Network Analyzer model N5221A
olup ol¢iimde PES-9459 adaptor kullanilmistir) calismalar yapilmistir. Yiiksek
frekans ¢aligmalar1 Prof.Dr. H. Chiriac’m Romanyada bulunan laboratuarinda
gerceklestirilmistir Sekil 4.11° de 5 GHz’ de yaklasik %47 degisim gozlenirken, 10
GHz’ de %50 degisim gozlenmistir. Frekans degerinin artmasiyla MI degerinin de

arttig1 goriilmiistiir.
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Sekil 4.11. NiFe nanotel dizilerinin farkli yiiksek frekanslardaki MI egrileri @) 5
GHz b) 10 GHz.
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4.4. CoNiFe Nanotellerin Elektrokimyasal Olarak Uretilmesi

Bu kisimda, CoNiFe nanoteller diizenleri iki farkli konsantrasyonda elektrokimyasal
olarak tretilmistir. CoNiFe nanotel diizenlerinin iiretiminde Oncelikle Co ve Ni
iyonlarinin ¢ozeltideki konsantrasyon degerleri Tablo 2° de verildigi gibi sabit
tutulmus, daha sonra da iki katina ¢ikarilmistir. Tablo 4’ de elektrokimyasal banyo

sartlar1 verilmistir.

Tablo 4. CoNiFe nanotel iizenlerinin liretiminde kullanilan elektrokimyasal banyo
parametreleri.

Cozelti Icerigi Konsantrasyon
C0(S04)2.7H,0 5mM
Ni(SO4).6H,0 0.1-0.2 M
Fe(SO4).7H,0 5- 10 mM
H3BO; 200 mM

NaCl 35 mM
C12H2sNaO4S 0.1 gr/lt

Depozisyon Parametreleri

Kaplama Siiresi 180 dk
pH 2.6
Cozelti Sicakhig 24 C
Karistirma hizi 300 rpm
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NiFe nanotellerin elektrokimyasal olarak iiretimi sirasindaki izlenen tiim
asamalar, CoNiFe nanotellerin iiretimininde de izlenmistir. Sekil 4.12> de CoNiFe
nanotellerin liretim siirecinde elde edilen akim-zaman grafigi goriilmektedir. NiFe
nanotellerinde oldugu gibi ylizeyin kaplanmasini 6nlemek i¢in deneyler 10000 sn’ de
sonlandirilmistir. Co ve Ni igerigi 2 katina ¢ikarildiginda (Sekil 4.12a) nanotel
bliylime oranmin arttigi, dolayisiyla da diger numuneye gore daha cabuk yiizeye
ulagildig1 goriilmiistiir. CoNiFe igeriginin sabit tutuldugu ¢ozelti i¢in (Sekil 4.12b)
ilk 11000 sn i¢inde halen AAO’nun tamamen dolmadig: goriilmektedir.

1-
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Sekil 4.12. Farkli konsantrasyonlarda CoNiFe iyonlari i¢eren ¢ozeltide nanotellerin
olusum siiresince gozlenen akim zaman egrileri.
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N AN LW
10pm FUEMLAB
15.0kV SEI SEM WD 9.9mm 1:55:54

- lpm FUEMLAB 8/16/2012
15.0kV SEI SEM WD 9.9mm 2:08:52

Sekil 4.13 Devam ediyor.
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*
lpm  FUEMLAB 8/16/2012
X 20,000 15.0kV SEI SEM WD 9.9mm 2:02:09

.
— 100nm FUEMLAB 8/16/2012
X 100,000 15.0kV SEI SEM WD 9.8mm 12:06:07

Sekil 4.13. CoNiFe nanotellerin farkli biiyiitmelerdeki SEM fotograflar1 a) 1000 b)
3000 c) 20.000 d) 100.000 kat biiyiitme

Sekil 4.13 da’ CoNiFe nanotellerin 1000 kat biiyiitmede y1gin halde ve
birbirlerine paralel diizenlendikleri gézlemlenmistir. Sekil 4.13b’ de tek bir nanotel

boyunun yaklasik 33 pum oldugu belirlenmistir. Sekil 4.13c’ de 100.000 kat
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blyiitilmiis SEM fotografinda nanotel capinin 270-290 nm arasinda oldugu
belirlenmistir. Sekil 4.13d” de ise nanotellerin tanecikli yapiya sahip oldugu
goriilmiistiir. Nanotellerin boylarinin beklenen degerden daha kisa olmasinin yikama
islemleri sirasinda nanotellerde meydana gelen kirilmalardan kaynaklanmaktadir.
Nanotellere yapilan EDX analizlerinden kompozisyonun Co;NiggFes (Sekil 4.14a) ve
Ni, Fe demir oranmin iki katina ¢ikarildigi durumda ise Co0;2NigsFezs4 oldugu

belirlenmistir (Sekil 4.14b).

Electron Image 1

0 1 2 3 4 5 G 7 8 g 10
Full Scale 6045 cts Cursor; 0.000 ke

Sekil 4.14. a) CosNiggFes b) Co12NigsFez4 nanotellerin EDX analizi ve fotografi.
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Sekil 4.15° de CoNiFe ve NiFe nanotel diizenlerinin manyetizasyonlarinin alanla
degisimi grafikleri goriilmektedir. Manyetizasyon ol¢iimlerinde dis alan, nanotellere
dik ve paralel olacak sekilde uygulanmistir. Manyetizasyon egrilerinden de
goriildiigli iizere, CoNiFe nanotel diizenlerinin kolay eksenleri nanotel eksenine
paralel olacak sekilde yonelmistir. Doyum manyetizasyonu ve koersivite degerlerinin
oldukca diisiik olmasi, elde edilen nanotel diizenlerinin soft manyetik Ozellik
gosterdigini belirtmektedir. Khan ve Petrikowski [50,51], Co ve CoFe nanotellerin
elektrokimyasal olarak tiretimi ile ilgili yapmis olduklari ¢alismada CogoFesp alagimli
nanotellerinin koersivite degerinin Hc=2275 G gibi yiiksek bir degerde oldugunu
belirtmislerdir. Bununla birlikte Co nanotellerinin koersivite degerinin Hc=1188 G
gibi bir degerde oldugunu sdylemislerdir. Co nanotel sistemine Fe eklemesi CoFe
nanotel sisteminde koersivite degerini artirmistir. Sisteme Ni eklenmesi, yapiy1 daha
yumusak (soft) bir manyetik faza ¢ekmektedir. Elde edilen histerisiz egrilerinden,
Sekil 4.16a’da CoNiFe nanotellerin 2000 G manyetik alan altinda doyuma gittigi
goriilmiistiir. Manyetik alanin nanotel eksenine dik iken koersivite 73.41 G, paralel
oldugu durumda 53.71 G olarak belirlenmistir. Boylece nanotelin kolay ekseninin
nanotellerin boyu dogrultusunda oldugu bulunmustur. Sekil 4.16b’de NiFe nanotel
diizenlerinin koersivite degeri Hc = 100 G olarak bulunmustur. Sekil 4.16° da
CoNiFe nanotelleri i¢cin manyetoempedans (MI) grafikleri verilmistir. Sekil 4.16° da
farkl siirticii frekans degerlerinde elde edilen MI egrilerinden en yiiksek degisimin
33 MHz‘ de %2.72 olarak belirlenmistir. Yine frekans degerine bagli olarak 0
manyetik alanda empedanstaki artis Sekil 4.17° de verilmistir. Disiik frekans

degerinde empedans degeri 1.2 ohm’ dan 3.3 MHz’ de 1000 ohm’ a ulagmistir.
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Sekil 4.15. a) CoNiFe b) NiFe Nanotel dizilerinin M-H egrisi.
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Sekil 4.18. CoNiFe nanotel dizilerinin farkl frekanslardaki MI egrileri.
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CoNiFe nanotellerde oldukca yiiksek MI degisimi gozlenmistir, MI degisimi
diisiik frekanslarda %4’ lerden baglayip 10 GHz de yaklasik %160’ lara ulasmis, ve
sonra tekrar azalmaya baslamistir (Sekil 4.18). Sonug olarak 6lgiilen bu MI degerleri
su ana kadar nanotellerde gozlenen en yiliksek degisimlerdir ve literatiirde ¢ok iyi MI

etki gosteren numunelerle karsilastirilabilir boyuttadir [49].
4.6. Tek bir nanotele kontak islemi ve MI ol¢iimii

Tek bir manyetik nanotelin iletkenlik 6zelliklerini inceleyebilmek i¢in asagida
ayrintilar1  verilen islemler izlenerek nanotel iizerinde elektriksel kontak
olusturulmustur. Calismalarimizin baslarinda nanoteller elde edilmeden, nanotellerin
doldurulacagi alumina tabanlar (AAO) elekrot olarak kullanilmak iizere 20 nm Au ile
kaplanmigtir. Elektrokimyasal kaplama sirasinda bu malzeme katot olarak
kullanilmistir. Yapilan denemeler sonrasinda Au kaplama kalinlig1 yeterli gelmedigi
ve elektrot hazirlama siirecinde kolayca yilizeyden sokiildiigii goriilmiistiir. Hem
elektrotun iletkenligini artirabilmek, hem de kaplama sonrasinda elde edilen iriiniin
arka kismindaki iletkenligini daha sonra elektriksel kontak yaparken kullanabilmek
icin Au kaplamanin kalinligr 100 nm’ ye ¢ikarilmistir. Ayrica Au kaplanmis AAO’
ya 200 °C’ de 2 saat 1s1l islem uygulamistir. Boylece hem Au tabakanin AAO ya
tutunmasi artirilmis, hemde nanogdzeneklere nanotellerin dolum oraninda ¢ok biiyiik
artis gozlenmistir. Cekilen SEM fotograflarindan tellerin boyunda da artis
gozlenmistir. Tel g¢aplart 250-310 nm iken uzunluklar1 50- 60pm uzunlugunda
oldugu tespit edilmistir (Sekil 4.19 a,b). AAO igine gdmiilii olan nanotel diizenleri
daha sonra mekanik olarak yag icinde suspense halde bulunan 3pum’ lik elmas

pargaciklari ile nanoteller goriiliinceye kadar polislenmistir (Sekil 4.19c).
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Sekil 4.19. a) Elektrokimyasal olarak AAO igerisinde olusturulan manyetik
nanotellerin yan kesit SEM fotografi b) AAO’nun 1 M NaOH’ da ¢oziinmesiyle
Ozgiir kalan nanoteller ¢) Mekanik olarak polislenmis AAO’ nun {isten goriiniisi.
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Polislenmis malzeme 6nce 500 nm SiO, ve ardindan 30 nm Au ile RF
sputtering sistemi kullanilarak kaplanmistir. FIB altinda yapilan nanokontak
isleminin adimlar1 islem sirasinda ¢ekilen fotograflarla Sekil 4.20° de adim adim
verilmigtir. Yiizey iizerinde segilen 1 umz’ lik alan, odaklanmis iyon 1sin1 (FIB)
sistemi ile kazilmistir. Odaklanmis iyon ile kazma asamalar1 Sekil 4.20°de 1-3
adimlarindan goriilmektedir. 4.adimdan da gériilecegi gibi bu alana rastlayan birden
fazla nanotel oldugundan, sec¢ilen bir tek nanotel disindaki tellerin iizeri yine FIB
sistemi yardimi ile SiO; ile kaplandi. Bdylece kazilan boélge igerisinde kontak
yapmak lizere tek bir nanotel bosta kalmistir (5. Adim). Ardindan 200 nm* lik altin
tabaka yine RF sputteringle malzeme iizerine kaplanmig ve tek bir nanotele metal

kontak yapilmistir (Sekil 4.20 ve 4.21).
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Sekil 4.20. FIB ile yapilan nanokontagin iiretim agamalari.
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Polislenen numune
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Sekil 4.21. AAO igerisindeki nanotellerden sadece birine kontak yapmak iglemi.
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Sekil 4.22. Tek NiggFezo nanotelin farkl siiriicii frekanslar i¢in MI egrileri.
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Tek bir nanotel i¢in yiiksek frekans bolgesinde aliman MI egrileri Sekil 4.22°de
verilmistir. Diislik frekanslarda degisim % 1 in altinda iken, 4 GHz de degisim %
3.5’ e yaklasmistir ve daha yiiksek frekanslarda MI degisimi tekrar azalmistir.

4.7.  NiFe Nanotelleri icin Yapilan AFM Cahsmalari

Sekil 4.23’ de polislenen NiFe nanotel diizenlerine AFM ile bakilmistir. 330
dakika polislenen Al,O3 taban igerisindeki nanotel diizenleri aseton ve ethanolle
temizlenerek ol¢tim alinmistir. AFM ile elde edilen goriintiilerde nanotellerin

caplarmin yaklasik 250 nm oldugu belirlenmistir.

Crossection

000 - A

Sekil 4.23. 330 dakika polislenen NiFe nanotellerinin @) Yiizey profilinden elde
edilen ¢ap 6lciimii, b) Ug boyutlu AFM gériintiisii.
90
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SONUC VE YORUM

Giliniimiiz teknolojisinde miimkiin oldugu kadar kiiciik dl¢eklerde iiretilebilen
aletler istenilmektedir. Bu amagla nano boyutlardaki aletlerin iiretilmesi i¢in bir¢ok
yeni ¢alisma alanlar1 olusturulmus ve nano kavrami bilimin neredeyse her alanina

girmistir.

Metalik nanoteller kimyasal ve biyolojik sensorleden optik ve elektronik
aletlere kadar teknolojinin bir ¢ok alaninda yer alacag diistiniilmektedir. Nanoteller
hem geometrisi hemde essiz mekanik, elektriksel, optik ve de manyetik
ozelliklerinden dolay: imit verici malzemelerdir. Nanotelleri iiretmek ve de degisik
Ozelliklerini karakterize etmek i¢in bugiine kadar bir c¢ok caligma yapilirken,
uygulamalara yonelik aragtirma ve gelistirme ¢abalari da artik 6nemli bir hal almaya

baslamistir.

Bu tez kapsaminda NiFe ve CoNiFe manyetik nanotelleri {iretilerek bunlarin
SEM, TEM, AFM ve EDX analizleri ile morfolojik 6zellikleri ve yilizde atomik
konsantrasyonlar1 belirlenmistir. Yapilan ¢alismada 250-310 nm c¢apinda 40 pm

varan uzunlukta nanoteller liretilmistir.

Farkl1 potansiyeller altinda tiretilen NiFe nanotellerde depozisyon potansiyel
degeri  arttikca  nanogézeneklerin  dolum  oram1  artarken,  nanotellerin
kompozisyonunun yiiksek potansiyel degerlerinde manyetik 6zellikleri bakimindan
istenen 80:20 oranindan saptig1 gozlenmistir. Ayrica NiFe sistemine Co katilmasi ile
yine ¢ozeltininin iletkenliginin arttig1 bdylece nanotellerin dolum oraninin hizlandig:
belirlenmistir. Cozeltideki Co iyonlarmin konsantrasyonundaki artig, elde edilen
nanoteldeki Co ve Fe yiizdesinde artisa yol acarken, Ni ylizdesinde azalmaya neden
olmustur. Ayrica NiFe nanotellerde gozlenen nanotanecikli yap1 yerine, CoNiFe’

nanotellerde daha piiriizsiiz bir yapinin ortaya ¢iktigi da gézlenmistir.

Ayrica manyetik histeresis egrilerinden alan nanotel diizlemine paralel olarak
uygulandiginda, koarsivite degerleri yaklasik olarak, NiFe nanoteller i¢in 100 G,
CoNiFe nanoteller icin ise 53 G civarinda Ol¢iilmustiir. Yapiya Co eklenmesi

manyetik yapiy1 softlagtirmigtir.
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Yapilan MI c¢alismalarindan nanotel diizenleri i¢in MHz diizeyindeki
frekanslarda maksimum % 3 civarinda degisim gozlenmistir. GHz mertebesindeki
yiiksek frekans caligmalarinda MI degisiminin dikkate deger bir 6l¢iide arttigi, 10
GHz’ de %160’ a varan MI degisimi 6l¢iilmiistiir. Manyetoempedans etki bilindigi
tizere, dc bir manyetik alan altinda ferromanyetik bir iletkenin toplam
empedansindaki degisimi olarak tanimlanir ve MI etki yiizey etkisine bagli bir
fiziksel olaydir. Yiizey etkisi stiriicii akim frekansinin karekdkii ile ters orantilidir.
MHz civarindaki frekanslarda siiriicii akim biitiin nanotelden gecerken GHz
mertebesinde nanotelin yilizeyinden akacaktir. Bu nedenle yiiksek MI etki
nanotellerde GHz mertebelerinde gézlenmektedir. Nanotellerde MHz mertebesinde
cok yiksek MI etki elde edilememesi tellerdeki yiiksek sekil anizotropiden
kaynaklanmaktadir.

Yine tek bir NiFe nanotele kontak yapilarak bu telin farkli siiriicii akim
frekans degerlerinde manyetoempedans 6zellikleri incelenmis ve 4 GHz’ de %3.5°

luk maksimum degisim gdézlenmistir.
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